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RESUMEN 
 
 
El proceso de pulpeo en la fabricación de papel por medio de bagazo 
de caña y madera, genera una serie de residuos contaminantes, 
encontrándose entre ellos, el licor negro, que es un residuo de color 
oscuro con un pH superior a 11 y una DQO entre 70.000 y 90.000 ppm, 
además contiene lignina disuelta. 
 
 
Este licor es muy contaminante principalmente por su baja 
biodegradabilidad, esto hace que produzca impactos ambientales si no 
es tratado adecuadamente, por esta razón esta investigación evalúa la 
disminución de la contaminación del licor negro por medio de 
precipitación química con ácido clorhídrico a pH 2, 3 y 4 y 
concentraciones de ácido de 0.5, 2 y 3N, con el fin de encontrar una 
concentración óptima y un pH óptimo en el cual se disminuya la DQO y 
al mismo tiempo se recupere la lignina que se encuentra disuelta en el 
licor. El objetivo principal es la reducción de la DQO. 
 
 
Durante el proceso investigativo, se encontró, que para el caso del 
bagazo de caña y pulpeo a la sosa, el proceso de precipitación con 
ácido clorhídrico 2N y pH 2 arroja el mejor porcentaje de disminución de 
DQO y recuperación de lignina.  (87,12% y 49,7% respectivamente).  
 
 
Palabras claves: recuperación de lignina, reducción de DQO, 
precipitación 
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ABSTRACT 
 
 
The pulping process in the manufacture of paper from cane bagasse 
and wood waste generates a number of pollutants including, black 
liquor, which is a dark residue and has a more pH of 11 and a COD  
between 70.000 and 90.000 ppm, contains lignin dissolved.  
 
 
Because high concentration of dissolved lignin it is very low 
biodegrability, it is a highly polluting agent and produce environmental 
impact, if it is not treated properly. For that reason, this research 
assesses the decline in black liquor pollution through chemical 
precipitation with hydrochloric acid pH 2, 3 and 4 and concentrations of 
clorhidric acid 0.5, 2 and 3N, in order to find an optimal concentration 
and optimum pH and to decrease COD and simultaneously to recover 
the lignin that is dissolved in the black liquor. The principal objective is 
the decrease COD. 
 
 
During the investigative process, we found that in the case of cane 
bagasse and pulping the soda, is the optimum pH of 2 and the optimal 
concentration of clorhidric acid is 2N to reduce the COD in a 87.12% 
and 49, 7% to lignin. 
 
 
Key words: recovery lignin, decrease COD, precipitation. 
 
 
 
 
 
11 
 
1. INTRODUCCION 
 
 
El bagazo de caña se ha convertido en una de las principales fuentes 
no maderables para la obtención de papel, sin embargo, al igual que los 
procesos de pulpeo de la madera, genera un desecho llamado licor 
negro el cual posee una demanda Química de oxígeno (DQO) muy alta 
(70000 ppm) (Velásquez et al, 1999) y un contenido de sólidos de 7% 
además de sustancias químicas disueltas y lignina. Esta última posee 
un valor económico en el mercado y puede ser usada como 
aglomerante para tableros, elaboración de cosméticos, como fraguante 
para concretos, para la fabricación de adhesivos, especialmente para el 
recubrimiento de pisos, entre otros. 
 
 
La producción de pulpa y la fabricación de papel tienen un alto consumo 
de energía. Además, el licor negro resultante de la producción de la 
pulpa es altamente contaminante no tanto por su toxicidad que se 
disminuye por disolución en las fuentes de agua, sino por su estabilidad 
que hace que su biodegradabilidad tome muchos años en alcanzarse, 
lo cual conduce a la acumulación de una masa pastosa en el lecho del 
río, ocasionando la destrucción de todo tipo de vida.  
 
 
La solución que encontró la industria papelera para resolver este 
problema tan serio constituyó un negocio formidable. Consiste en 
quemar el licor negro luego de una evaporación parcial de 
espesamiento. Allí se produce energía casi suficiente para mover las 
dos plantas, la de pulpa y la de papel, se recuperan los químicos que 
quedan en las cenizas de la incineración del licor y se resuelve el 
problema ecológico.  
 
 
Sin embargo, estudios recientes han encontrado que la lignina produce 
derivados para ser usados en cosméticos, pinturas, aglomerantes, que 
tienen un valor más alto que su equivalente en energía, pero como ésta 
se quema totalmente, no hay disponibilidad. 
 
 
La situación mundial, especialmente por la incorporación de economías 
gigantescas como la China y la India, ha generado un incremento 
desmesurado de la demanda de materias primas para fabricación de 
papel, particularmente pulpa, porque esos países no están dispuestos a 
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importar papel ya que quieren quedarse con el valor agregado de su 
producción, además hay papeles como los absorbentes, que por su 
relación volumen peso son imposibles de comercializar 
internacionalmente por los costos de transporte.  
 
Esta situación abre una oportunidad de realizar desarrollos forestales 
para producir pulpas, a países que tengan disponibilidad de tierras y 
condiciones climáticas favorables como es el caso de Colombia. Esta 
posibilidad llevó a CENPAPEL a formular un gran proyecto de 
reforestación para producir pulpas y diferentes formas de madera, tales 
como aserrada, inmunizada, tableros aglomerados etc. en el cual, por 
requerirse menos energía, por no haber producción de papel, queda un 
excedente de licor negro del cual puede obtenerse lignina. 
 
 
Este trabajo de investigación se encuentra enmarcado dentro de ese 
gran proyecto y se busca con él, desarrollar un procedimiento para 
recuperar la lignina y encontrar un tratamiento para el licor negro que 
tiene sólidos suspendidos, sólidos disueltos y contiene los productos 
químicos de cocción. Por esta razón en esta investigación se diseña el 
procedimiento para recuperar la lignina y se hace un monitoreo del licor 
remanente midiendo la DQO a través de todo el proceso con el fin de 
que, en investigaciones posteriores se defina el tratamiento final que se 
le realizará al licor remanente para poder ser vertido a fuentes hídricas. 
Existen varios caminos para lograr el objetivo de recuperar lignina y 
obtener un efluente final que cumpla con las exigencias legales y éticas 
para ser vertido. Es importante mencionar que dentro del contexto del 
estudio total Cenpapel está realizando procedimientos para seleccionar 
desde el punto ambiental y económico un tratamiento adecuado para 
este sobrenadante. 
 
 
La experimentación se realizó con bagazo de caña, el cual una vez 
desfibrado produce un licor negro que tiene un comportamiento muy 
similar al de las fibras de madera ya que tiene los mismos 
componentes, celulosa, hemicelulosa, lignina y extraíbles. Por lo tanto 
el procedimiento, recuperación y tratamiento del efluente son casi 
idénticos. 
 
 
Dentro del marco del proyecto se planteó reducir la DQO del licor por 
medio de precipitación química con acido clorhídrico para recuperar 
lignina y encontrar el pH y la concentración óptima de operación para el 
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bagazo de caña en el proceso de pulpeo a la soda, eliminando el 
problema de contaminación de fuentes hídricas y recuperando la tan 
valiosa lignina. 
 
 
Los procedimientos desarrollados en otras investigaciones presentan 
dos inconvenientes, el primero que están protegidos por patentes lo que 
llevaría a el pago de regalías en caso de que se usaran y el segundo 
inconveniente es que son procedimientos desarrollados a escala de 
laboratorio y escala piloto y no han sido probados a nivel industrial, por 
estas razones Cenpapel eligió el procedimiento con ácido clorhídrico 
buscando eludir las obligaciones que implican las patentes. 
La precipitación química se basa en el hecho físico-químico de que la 
lignina, que es el principal componente orgánico del licor negro, es 
soluble en agua en ambiente alcalino, pero en medios ácidos es 
insoluble, pudiéndose separar por métodos físicos como filtración o 
centrifugación. (Velásquez et al, 1999). 
 
 
El ácido seleccionado para la precipitación es HCl puesto que el H2SO4 
requiere un exceso de sulfuro en el ciclo del licor y forma espuma 
durante el proceso, ocasionando problemas con la adición del ácido. 
 
 
Esta investigación se llevó a cabo durante 10 meses en la ciudad de 
Pereira, Colombia en los laboratorios de CENPAPEL, Centro de 
Desarrollo Tecnológico que sirve a la Industria Papelera 
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2. DEFINICION DEL PROBLEMA 
 
 
La madera es la principal fuente de fibras para la manufacturación de 
pulpa y papel; suministra cerca del 93% de los requerimientos 
mundiales de fibras vírgenes (Zagar de Quevedo, et al, 2005). Por esta 
razón los bosques son considerados como fuente de abastecimiento 
para la obtención de madera ocasionando una extracción intensiva en 
los ecosistemas forestales lo que conlleva a su deterioro. En el inicio del 
planeta se contaba con tierras cubiertas de bosques de los cuales solo 
queda el 20% (San Juan R, 1997), debido al alto porcentaje de 
urbanización y a la explotación irracional de los recursos forestales 
provocando un alto grado de erosión y deterioro de los suelos; Para 
evitar ser partícipe de esta hecatombe ecológica, el sector papelero 
decidió hace muchos años generar su propia materia prima 
desarrollando plantaciones en zonas que ya habían sido devastadas 
por el hombre en actividades como la expansión de la frontera agrícola 
o el desarrollo de potreros para la ganadería, evitando la erosión, se 
mejoran los regímenes hídrico y climático, al ofrecer maderas a bajo 
precio más cerca de los centros de consumo  desestimulando el ataque 
a los bosques nativos. 
 
 
Para buscar otras soluciones se ha implementado el uso de plantas no 
maderables para la fabricación de papel, entre las más utilizadas a nivel 
mundial se encuentra el bagazo de caña, el bambú y la paja de 
cereales. En México más del 90% de la pulpa papelera se obtiene del 
bagazo (San Juan R, 1997); los pulpeos químicos para las plantas no 
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maderables son básicamente los mismos que se usan para el pulpeo de 
madera; estos generan una serie de residuos contaminantes 
encontrándose entre ellos el licor negro que posee diferentes químicos 
que ocasionan un impacto ambiental considerable en las fuentes 
hídricas si no es tratado correcta y oportunamente. 
 
 
El licor negro es un desecho generado por las fábricas de pulpa, es una 
sustancia muy contaminante debido a su alto pH (12 a 13 unidades), a 
la gran carga del material orgánico e inorgánico que contiene y a su alta 
DQO, lo cual hace que sea poco biodegradable en condiciones 
normales como las encontradas en ríos. “El color oscuro del licor negro 
se debe a la presencia de quinonas, grupos carboxílicos, radicales de 
hidroperóxido y grupos fenólicos”. (Mussatto et al, 2007). 
 
 
En Latinoamérica, en ciertos países en desarrollo y algunas fábricas, no 
disponen de tratamiento a los residuos o sistemas de recuperación y 
depositan el licor negro en lagunas o ríos cercanos ocasionando un 
grave impacto ambiental y problemas de contaminación de fuentes 
hídricas. (Velásquez et al, 1999). 
 
 
3. ANTECEDENTES 
 
 
La situación actual del planeta ha traído consigo una conciencia 
ambiental que día a día se va fortaleciendo, evidenciándose en la 
conformación de organizaciones internacionales en pro de la protección 
del medio ambiente. Se han realizado manifestaciones, cumbres 
mundiales que involucran la participación de presidentes y 
representantes de diversos países para la discusión de problemas 
ambientales desde el punto de vista económico, social, político y 
cultural. Esta conciencia global se origina en la preocupación por la 
explotación irracional de los recursos naturales por parte de la industria; 
es así como surge una serie de leyes ambientales con el fin de controlar 
descargas y procesos industriales mejorando la eficiencia en la 
productividad. 
 
 
Normas como la ISO 9000 y la ISO 14000 son ejemplos claros de 
calidad y gestión ambiental, las cuales se han ido implementando en 
todas las empresas, entre ella se encuentra la industria papelera, 
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puesto que es una de las empresas que más recursos hídricos emplea 
durante su ciclo productivo, razón por la cual ha estado bajo vigilancia 
por parte de los entes reguladores. 
 
 
Las autoridades ambientales han prestado especial atención en los dos 
procesos papeleros que producen mayor impacto ambiental: la máquina 
de papel y las corrientes contaminantes del molino de pulpa. La 
máquina de papel requiere alto consumo de agua, al finalizar el proceso 
el agua queda cargada de finos y productos químicos que son 
adicionados para mejorara la calidad del papel, la carga orgánica que 
se le adiciona al agua es alta y de difícil degradación ya que la celulosa 
es un polímero natural altamente resistente a la oxidación. Como 
solución se planteó plantas de tratamiento en los efluentes y la 
implementación del cierre del ciclo del agua dentro de la máquina de 
papel para que el agua pueda ser utilizada lo más eficientemente 
posible. 
 
 
El segundo aspecto son las corrientes contaminantes: 
 
 
-Gaseosas, que provienen de los gases de combustión de las calderas 
y de los gases generados durante la digestión de la madera, 
produciéndose principalmente monóxido de carbono (CO) y óxidos de 
azufre, combinado con material particulado proveniente del carbón que 
no se ha quemado completamente. Como solución se ha mejorado los 
sistemas de combustión en las calderas y hornos y se ha controlado el 
material particulado por medio de filtros. 
 
 
-Liquidas, la corriente líquida más importante que produce el proceso de 
pulpeo es llamado licor negro, éste posee sustancias disueltas que se 
pueden reutilizar en el proceso de pulpeo por medio de plantas 
recuperadoras de soda, evaporando y quemando la materia orgánica 
para recuperar hidróxido de sodio para ser usado nuevamente en el 
proceso de pulpeo. El inconveniente que presenta esta práctica es la 
rentabilidad, puesto que una instalación de este tipo requiere una 
producción muy alta, de lo contrario es más rentable desechar el licor 
negro y estar permanentemente adquiriendo más soda. Es 
indispensable tener en cuenta que en Latino América existen plantas 
papeleras con baja producción ya sea porque la capacidad instalada es 
muy pequeña o por las condiciones del mercado; por esta razón no 
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disponen de plantas recuperadoras de soda, depositando el licor negro 
en lagunas o ríos cercanos.(Barrera y Zapata, 1998). 
 
 
El licor negro derivado de procesos de pulpeo alcalinos (a la sosa), está 
compuesto principalmente por hidróxido de sodio sin reaccionar, 
materia orgánica en forma de lignina y celulosa en forma de finos y 
aceites provenientes de la hemicelulosa y aceites vegetales y algunas 
cargas orgánicas como azufre y carbonatos. (Velásquez et al, 1999). 
Cuando una planta de pulpa vierte el licor negro directamente al río se 
produce un impacto ambiental considerables puesto que el pH (12-13) 
afecta el equilibrio biológico, además la gran carga de materia orgánica 
se convierte en alimento para los microorganismos que se proliferan e 
escala exponencial, dejando sin oxigeno el río e impidiendo el proceso 
de biodegradación, por estos motivos se han venido realizando 
investigaciones para extraer lignosulfonatos y otros compuestos de 
lignina a partir de licor negro. 
 
 
 A lo largo del tiempo se han planteado diferentes métodos de 
aislamiento, dependiendo del uso final, pero solo hasta finales de los 
años 70 se encontraron referencias bibliográficas de diversas 
investigaciones sobre métodos de separación y usos industriales de los 
compuestos aislados o recuperados. (Barrera y Zapata, 1998). 
 
 
El primer uso dado al licor negro fue esparciéndolo sobre los caminos o 
carreteras no pavimentadas, que representaban problemas por 
levantamiento de polvo, actuando como aglomerante, manteniendo el 
material particulado dentro de los límites permisibles, pero las 
cantidades de licor negro eran muy grandes por lo tanto no se 
alcanzaba a consumir en su totalidad. Más adelante los entes 
ambientales obligaron a las industrias a almacenar todo el licor negro, 
pero los grandes volúmenes llevo a que las empresas tomaran otras 
medidas y empezaran a concentrarlo antes de quemarlo o utilizarlo en 
algún proceso productivo. 
 
 
El licor negro se utilizó como suplemento alimenticio para el ganado, 
debido al contenido de carbohidratos y a las características nutritivas 
que posee; con la crisis petrolera el uso del licor se fue transformando y 
se inicio la construcción de plantas de evaporación y de calcinación 
para la producción de energía y recuperación de compuestos 
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inorgánicos como ceras y aglomerantes para las industrias. Con el 
transcurrir del tiempo se realizaron más investigaciones y surgió el 
propósito de separar la lignina del licor negro y emplearlo en la 
fabricación de productos con mayor valor agregado, por esta razón 
desde mediados de los 80 se encuentran más estudios y aplicaciones 
para la recuperación de lignina, entre ellos se encuentra la precipitación 
de la lignina, por medio de la reducción del pH del licor negro, lo cual se 
logra mediante la adición de ácidos inorgánicos fuertes como el 
sulfúrico y el clorhídrico o por medio del uso de bióxido de carbono 
proveniente de los gases de combustión. Las características 
particulares del proceso de precipitación y separación varía 
dependiendo de los objetivos finales, los cuales consisten 
principalmente en un mejor rendimiento de la separación o en la 
producción de una lignina de alta pureza. 
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4. JUSTIFICACION 
 
 
El desabastecimiento de plantaciones de madera en Colombia ha traído 
como consecuencia la poca disponibilidad de pulpa para la fabricación 
de papel, lo que ha conducido a una permanente importación de pulpa 
con 105.300 toneladas en el 2.000 y 108.100 en el 2.001. (Torres L, 
2003). Colombia no exporta celulosa y hasta ahora el comercio de 
pulpas solo se hace para consumo interno; es preocupante el hecho de 
que el crecimiento de la industria papelera pueda verse limitado por 
falta de materias primas. Por esta razón, la industria papelera se ha 
concentrado en la búsqueda de fuentes no maderables para la 
obtención de pulpa y papel como lo es el bagazo de caña. 
 
 
Por tal motivo es importante evaluar las características del licor negro 
derivado del bagazo de caña para reducir su DQO y establecer el 
potencial que tiene en la recuperación de lignina adoptando nuevas 
ideas y alternativas para la industria, contribuyendo a la visión 
proteccionista que considera que los seres humanos tenemos una gran 
responsabilidad frente al ecosistema, lo cual se puede lograr mediante 
la implementación de cierre de ciclos o sistemas integrados para 
obtener una producción más limpia en donde se reducen los residuos 
generados en la fuente, minimizando el tratamiento al final del tubo; 
siendo esto la base para iniciar el tan esperado desarrollo sostenible y 
el complemento ecotecnológico de introducir nuevas alternativas en 
los procesos de producción de tal forma que se trabaje con la 
naturaleza, adoptando un principio de la ecotecnología en el que se 
beneficia el hombre y el medio ambiente.(Bergen et al, 2001). 
 
 
Este proyecto es importante porque se enmarca dentro de la aplicación 
de los sistemas integrados, que se definen como una combinación de 
procesos y prácticas donde el uso óptimo de los recursos se alcanza 
vía reciclaje de desechos, el cual se logra mediante la recuperación y 
reuso, (Caicedo, 2001), buscando una máxima eficiencia para el 
proceso global recuperando la lignina que se encuentra disuelta en el 
licor negro para comercializarla, ya que posee un valor económico 
significativo y finalmente ayudar a obtener un ambiente más limpio al 
reducir la DQO del licor. El propósito es implementar el reciclaje de 
residuos como una alternativa viable que involucra el ecosistema y 
genere recursos para la sostenibilidad de la empresa por medio del 
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mejoramiento continuo, a través de  nuevas prácticas de 
reaprovechamiento de desechos. 
 
 
 
 
 
 
5. OBJETIVOS 
 
 
OBJETIVO GENERAL 
 
 
Evaluar el tratamiento por acidificación controlada del licor negro 
derivado del bagazo de caña para la recuperación de lignina y 
reducción de DQO 
 
 
OBJETIVOS ESPECIFICOS 
 
 
• Determinar un rango de pH óptimo para recuperación de lignina a 
través de precipitación química con ácido clorhídrico.   
 
 
• Evaluar diferentes concentraciones de ácido clorhídrico para 
disminuir la DQO y al mismo tiempo obtener lignina del licor.  
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6. MARCO TEORICO 
 
 
6.1 MATERIA PRIMA PARA LA OBTENCIÓN DE PAPEL 
 
 
En el proceso de fabricación de papel se pueden utilizar diferentes tipos 
de materiales como es el caso de los provenientes de fibras vegetales, 
madera, el bagazo de caña, mezclas de fibras vegetales; mezclas de 
papel de desperdicio. En Colombia se usan fibras vegetales como el 
bagazo y las latifoliada como el Eucaliptus, para producir papeles de 
imprenta y escritura, las provenientes de madera de fibra larga como el 
pino se usan para la producción de papeles industriales de alta 
resistencia (sacos) y cartones, para la producción de papeles 
absorbentes (Tissie) se utiliza totalmente papeles de desperdicio, los 
cuales también se usan para la producción de una buena cantidad de 
cartones. Sin embargo las fibras vegetales especialmente las de 
madera y bagazo de caña son las que más se utilizan en la fabricación 
de papel, el 93% de las pulpas para papel que se producen a nivel 
mundial provienen de la madera y el 7% con plantas no maderables. 
(Peña, 2003). 
 
 
La madera se clasifica en latifoliadas, en general son más densas y 
difícilmente penetrables, producen fibras cortas y en maderas resinosas 
llamadas confieras o maderas blandas y dan origen a pulpas de  fibras 
largas. 
 
 
6.1.2 Fuentes no maderables 
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Se clasifican de acuerdo con su disponibilidad, característica de las 
fibras o con base en su origen: 
 
-Desechos agrícolas y agroindustriales como cereales, paja y bagazo 
de caña de azúcar. 
 
-Plantas silvestres, bambú bejuco. 
 
-Plantas cosechadas para aprovechar sus fibras, por medio de las hojas 
como el henequen (fique) o el tallo como el cáñamo. 
 
 
Entre las plantas no maderables más usadas se encuentra los 
desechos agrícolas y  agroindustriales; en México utilizan más del 90% 
de pulpa obtenida a través de 
fuentes no maderables, (Dueñas, 2003), la cantidad de reactivos para el 
pulpeo es menor con el bagazo porque tienen una resistencia más baja 
que las pulpas de madera debido a que tiene fibras cortas y pared 
delgada. 
 
 
6.1.3.  Bagazo de caña 
 
 
El bagazo es el residuo de la trituración de la caña de azúcar en uno o 
varios molinos. El bagazo seco es claro y varia de blanco parduzco a 
verde claro según la variedad y edad de la caña es mezclado con un 
licor de cultivo biológico para evitar su degradación debido a los 
microorganismos que crecen por el azúcar residual. 
 
 
El bagazo crudo contiene del 70 al 75% de fibra útil y 30% 
aproximadamente de medula, siendo esta indeseable por que posee 
células no fibrosas con longitudes muy pequeñas, generalmente inferior 
a 0,4 mm, la medula posee impurezas como arenas que deben ser 
extraídas. (Peña, 2003), tiene un alto contenido de sílice que entorpece 
la formación de la hoja y absorbe los químicos de pulpeo. 
 
 
6.1.4. Composición química del bagazo de caña 
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El bagazo de caña está compuesto por: 
 
 
-celulosa: “es un carbohidrato, se compone de carbono, hidrogeno y 
oxigeno, la celulosa pura se haya presente en todos los vegetales 
superiores, es blanca, un poco translucida y tiene una longitud de 
1,03nm y constituye el 40% de la madera y el bagazo de caña”. 
(Dueñas, 2003) 
 
 
Figura 1. Estructura de la celulosa. 
 
 
 
 
(Torres, 2003). 
 
-Lignina: Es un polímero aromático que forma parte de los tejidos de 
sostén de los vegetales, su función principal es mantener unidas unas 
fibras con otras; es uno de los componentes  más importantes de la 
madera. (Dueñas, 2003).  
 
 
“La lignina se caracteriza por poseer una estructura amorfa, un peso 
molecular elevado, además de ser insoluble en cualquier solvente 
orgánico; le entrega rigidez y flexibilidad a los vegetales, se encuentra 
en los tejidos que llevan la savia”. (Villagrán, 1991). 
 
 
-Hemicelulosa: “La celulosa y la lignina de las paredes celulares se 
encuentran penetradas por una mezcla de polisacáridos denominados 
hemicelulosas, son solubles en agua e insolubles en álcali, en su 
mayoría son del tipo D-Xilanas”. (Peñas, 2003). Las hemicelulosas 
absorben agua fácilmente debido a su poca cristanilidad, baja masa 
molecular y configuración irregular, ayuda al hinchamiento, movilidad 
interna y aumento de la flexibilidad de las fibras lo que disminuye el 
tiempo y la energía requerida  para el refinamiento de las pulpas. 
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-Extraíbles en solventes: Representan una fracción muy pequeña de la 
planta al igual que las sustancias orgánicas, por lo tanto no son de gran 
importancia en las características del vegetal. El color y olor de algunas 
maderas se atribuye a estos componentes. (Dueñas, 2003). 
 
 
-Sustancias inorgánicas (cenizas): los principales componentes de las 
cenizas de la madera son el potasio, magnesio y silicio. 
 
 
6.2. PROCESOS DE PULPEO. 
 
 
El papel se fabrica a través de la separación de fibras celulósicas de 
origen vegetal. Para elaborar la suspensión, que se conoce como pulpa, 
es necesario liberar las fibras de los materiales lignocelulósicos con un 
tratamiento químico, mecánico o con una combinación de ambos; el 
tratamiento que se le da a los materiales fibrosos se conoce como 
pulpeo. (Mardones, 2003). 
 
 
Para elaborar la pulpa se conocen diferentes procesos: 
 
 
-Pulpeo mecánico: consiste en la desfibración y separación de las 
fibras, a través de la utilización de una piedra o muela, produciendo  la 
ruptura de las paredes de la fibra. Una de las ventajas que presenta, es 
que la pulpa conserva toda la lignina presente en la madera, obteniendo  
mayores rendimientos (entre 90 y 95%), en contraste con el casi 50% 
de las pulpas químicas (Sjöström, 1993). 
 
 
-Pulpeo semiquímico o químico- mecánico: la desfibración química 
no llega al punto de liberación de la fibra, por lo que es necesario un 
tratamiento mecánico posterior, sus rendimientos varían entre 70 y 85% 
(Sjöström, 1993). 
 
 
-Pulpeo químico: disuelve la lignina desde las fibras de celulosa y 
hemicelulosas. El más utilizado es el proceso Kraft. Debido a ventajas 
tanto técnicas como económicas, siendo las más importantes, la gran 
flexibilidad con relación a las materias primas que pueden ser utilizadas; 
la producción de pulpas con alta resistencia físico-mecánica y la 
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recuperación de los reactivos utilizados durante la cocción. Sin 
embargo, también presenta algunas desventajas como bajo rendimiento 
y principalmente pulpas más oscuras. (Mardones, 2003). 
 
 
-Pulpeo a la soda: Es el más antiguo y el más simple de los procesos 
químicos y continúa utilizándose a escala reducida. Produce fibras 
cortas y fácilmente blanqueables pero abundantes en pentosas. 
También se emplea el método a la sosa tradicional en especies 
fácilmente deslignificables; ( por esta razón es el de mayor interés para 
este caso porque es utilizado en las plantas no maderables como el 
bagazo de caña, debido a que este tipo de plantas se impregnan con 
facilidad y la cantidad de reactivos necesaria es menor que para el 
proceso de pulpeo con maderas, el proceso a la soda requiere de 10 a 
15% de NaOH y una temperatura de 160 a 170ºC, el rendimiento es de 
40 a 55%, el bagazo se pulpea en digestores continuos. (Dueñas, 
2003). 
 
 
Es necesario realizar un tratamiento previo al bagazo de caña, antes de 
ser sometido a un proceso de pulpeo ya que posee alto contenido de 
médula afectando el  rendimiento, incrementado el consumo de álcali, 
disminuye la resistencia de la pulpa y aumenta el contenido de finos; 
por este motivo debe ser desmedulado para la eliminación de 
parénquima y finalmente almacenado; con este proceso se elimina 
cerca del 30% de la cantidad de material que es necesario transportar. 
 
 
El proceso a la soda es un método para obtener una buena pulpa, 
hirviendo el bagazo en álcali cáustico a alta temperatura, es conocido 
ahora como proceso a la sosa, es el principal proceso químico utilizado 
en materias primas no maderables. 
 
 
Etapas del proceso para el bagazo: 
 
 
-Desmedulado en el molino de pulpa: es un proceso para aumentar el 
contenido de fibra en el bagazo y producir pulpas de mejor  calidad que 
requieren menos reactivos de cocción y blanqueo, incrementa el 
rendimiento y reduce la cantidad de finos. 
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-Lavado del bagazo: se realiza con agua con el fin de eliminar de la 
fibra elementos no deseables como arenas, metales, plásticos. 
 
 
-Digestión o pulpeo: El bagazo de caña se pulpea en digestores 
continuos en donde se le agrega NaOH y agua para realizar el proceso 
de cocción, al finalizar se tiene pulpa y un desecho liquido de color 
negro, llamado, licor negro (dentro del licor negro se encuentra disuelta 
la lignina), la pulpa es sometida a un lavado y luego pasa al proceso de 
blanqueo. 
 
 
Figura 2. Pulpa de madera. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(Cenpapel). 
 
 
6.2.1. RESIDUOS DEL PROCESO DE PULPEO. 
 
 
6.2.2. Licor negro: “Es una solución acuosa, compleja, constituida por 
componentes orgánicos (lignina, polisacáridos y compuestos resinosos 
de baja masa molar) e inorgánicos (iones de sales solventes)”. 
(Cardoso et al, 2006); el licor negro es un subproducto del proceso de 
pulpeo que se realiza a altas temperaturas y en digestores con adición 
de sustancias químicas. 
 
 
Figura 3. Licor negro. 
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(Cenpapel). 
 
 
En la tabla 1 se puede observar que el licor negro posee 5 elementos 
que están presentes en mayores concentraciones: sodio, azufre, 
carbono hidrogeno y oxigeno; aunque la composición exacta del licor 
negro depende de los diferentes procesos de cocción que se 
implementa en cada industria de papel. (Rojas et al, 2006). 
 
 
Tabla1. Principales elementos del licor negro (Kraft de eucalipto). 
Elementos en mayores  
concentraciones 
Elementos en menores 
concentraciones 
Elemento Símbolo %SS Elementos  Símbolo ppm 
Carbono C 34,0-39,0 Calcio ca ≈600 
oxigeno O 33,0-38,0 Aluminio Al ≈50 
Sodio Na 17,0-25,0 Silicio Si ≈700 
Azufre Símbolo 3,0-7,0 Hierro Fe ≈150 
Hidrogeno H 3,0-5,0       
Potasio K 0,1-2,0       
Cloro Cl 0,2-2,0       
Nitrógeno Na 0,002-2,0       
(Cardoso et al, 2006). 
 
 
 
 
 
6.2.3. Lignina 
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La lignina es un aglutinante de las fibras de celulosa que es un 
complejo polímero amorfo polifenólico, le da firmeza y rigidez al 
conjunto de fibras de celulosa; confiere impermeabilidad al agua de los 
vasos del xilema y también es una barrera físico-química contra los 
ataques microbiales, es de color café y no posee tiempo de fusión 
definido.  
 
 
La producción de pulpa consiste en liberar las fibras celulósicas 
contenidas en el segmento vegetal que es la lignina; por lo tanto el 
objetivo en la producción papelera es eliminar la lignina de los tejidos de 
las plantas. 
 
 
La lignina es el polímero orgánico más abundante en el mundo vegetal; 
es importante destacar que es la única fibra no polisacárido que se 
conoce, realiza múltiples funciones que son esenciales para la vida de 
las plantas. Por ejemplo, posee un papel principal en el transporte 
interno de agua, nutrientes y metabolitos; proporciona rigidez a la pared 
celular y actúa como puente de unión entre las células de la madera, 
creando un material que es notablemente resistente a los impactos, 
compresiones y flexiones. Realmente, los tejidos lignificados resisten el 
ataque de los microorganismos, impidiendo la penetración de las 
enzimas destructivas en la pared celular. 
 
 
Figura 4. Estructura de la lignina. 
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(Dueñas, 2003). 
“La estructura de la lignina es compleja (está formada por una unidad 
de base que comprende un anillo aromático -molécula cíclica- y una 
cadena lateral de tres carbones). En función de la sustitución sobre el 
anillo resultan tres unidades monómericas distintas. En contraste a los 
polisacáridos, la lignina presenta una amplia gama de enlaces, lo que la 
hace un polímero muy heterogéneo. Estos pueden darse entre ambos 
anillos o entre el anillo y uno de los carbonos de la cadena o entre una 
cadena y otra”. (Dueñas, 2003). 
 
 
También es difícilmente atacable, por el hecho de que sus enlaces 
necesitan una alta energía de activación para la despolimenrización en 
sus unidades. Esta última característica, junto a la notable diversidad de 
la lignina, son las dos razones que hacen que muy pocos 
microorganismos sean capaces de atravesarla 
 
 
La lignina funciona como un polímero termoendurecible en la madera, la 
cual lamina las fibras de celulosa; la lignina puede sustituir entre el 30 y 
el 70% del fenol de los adhesivos fenolformaldehido (Trujillo y Cruz, 
1992), a esto se le suma que el valor calórico de la lignina es muy bajo 
(21,000- 26,000kj/Kg) en comparación con el combustible convencional 
(41,625- 41,868 Kj/Kg). (La mayoría de las plantas papeleras utilizan el 
licor negro con propósitos energéticos). 
 
 
El proceso de pulpeo genera el licor negro que posee sólidos 
suspendidos, material orgánico disuelto, electrolitos e iones inorgánicos; 
estos componentes del licor negro contribuyen a la demanda química 
de oxigeno (DQO) y su color se debe a la presencia de lignina de alto 
peso molecular. (Peña, 2003); dicho licor negro posee un alto valor 
energético para la industria, porque contiene compuestos orgánicos 
disueltos que equivalen a más del 50% del peso de madera procesada 
y a casi la totalidad de los reactivos utilizados en el proceso de cocción; 
la energía calórica liberada por la combustión del licor negro es 
aprovechada para producir vapor y energía, siendo este el principal uso 
que se le ha dado a este residuo que debido a sus características es un 
contaminante en el que se ha investigado diferentes tratamientos para 
reducir su DQO y para recuperar los diferentes reactivos que se 
encuentran disueltos en el. 
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6.3 MÉTODOS PARA EL TRATAMIENTO DEL LICOR NEGRO 
 
 
6.3.1 Como Fuente de energía 
 
 
En Canadá, el Instituto de investigación de pulpa y papel,  recupera la 
lignina por medio de precipitación con CO2 para posteriormente ser 
usada como materia prima de otras industrias y en otra proporción 
como combustible reduciendo los consumos energéticos. (Loutfi et al, 
1991). 
 
 
En Cali, Valle, en las plantas de Smurfit, Cartón Colombia y Propal, 
concentran el licor negro en evaporadores y se quema en una caldera 
obteniendo energía calórica y un fundido inorgánico de carbonato de 
sodio (Na2CO3) y sulfuro de sodio (Na2S). Estas sales se disuelven y se 
hacen reaccionar con CaO para generar el licor blanco, el cual se 
reutiliza en la cocción, este proceso de caustificación genera carbonato 
de calcio, el cual se oxida en un horno y se obtiene CaO, la energía 
liberada por la combustión del licor negro en la caldera de recuperación 
es utilizada para producir vapor y energía eléctrica, sin embargo, este 
proceso puede ocasionar malos olores. (Zaror, 2003). 
 
 
La lignina, que contiene el licor negro, es un biocombustible que se 
separa de la celulosa para la fabricación de pulpa de papel, se puede 
utilizar en diferentes tecnologías (como combustible). En Suecia en el 
departamento de ingeniería química y ciencias del medio ambiente en 
la Universidad de Tecnología Chalmes, se analizó la tecnología del 
Power House de molino y la tecnología convencional de una planta 
papelera en donde recuperan energía para el funcionamiento de la 
caldera, obteniéndose un 50% más de energía recuperada por medio 
del Power House. (Eriksson y Harvey, 2004). 
 
 
6.3.2 Recuperación de Lignina. 
 
 
• (RunCan R y tomkinson, 2001), en la universidad del Sur de China 
realizaron un estudio del licor negro derivado de la palma de aceite, 
sometiendo el licor a precipitación por medio de H2SO4  a diferentes 
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pH (7,0- 5,5- 3,5- 2,0), obteniendo  como resultado que la 
precipitación a pH alto (7) favorece la recuperación de la lignina 
soluble en el sobrenadante y la precipitación a pH bajo resulta en 
co-precipitación  de la lignina dentro de los polisacáridos, 
encontrando xilosa, identificada como el principal componente  del 
azúcar; mientras que a pH 7 y 5,5  las fracciones de la lignina 
separada del sobrenadante se encuentra en libre asociación con los 
polisacáridos; confirmando que las fracciones más puras  de lignina 
se pueden obtener mediante sobrenadantes a pH 5,5 y 7 y a pH 
bajo se obtiene mayor cantidad de lignina pero es menos pura. 
 
 
• En Suecia en la facultad de Ingeniería química de la Universidad de 
Leuna, se ha estudiado la recuperación de la lignina (que se 
encuentra en el licor negro) por medio de 3 membranas poliméricas 
usando ultrafiltración, obteniendo retención de lignina entre el 45% y 
el 80%. (Wallberg et al, 2003). 
 
 
• En el departamento de ciencias del medio ambiente e ingeniería de 
la Universidad de Beijing, se filtró el licor negro por medio de 
membranas inorgánicas MF y orgánicas OF para recuperar lignina 
(la lignina es un polímero tridimensional que mantiene unidas las 
fibras vegetales) estableciendo mayor interés en  la membrana 
inorgánica debido a su capacidad de resistir la acidez y la alcalinidad 
alcanzando una retención de lignina del 80% y  con la membrana 
orgánica del 90%. (Liu et al, 2004). 
 
 
• En Brasil en la facultad de ingeniería química de la universidad de 
Minas Gerais (UFMG), se analizaron las propiedades químicas y 
físicas del licor negro del eucalipto para ser comparadas con las del 
pino e identificar la eficiencia en la recuperación de sustancias. Se 
precipitó la lignina acidificando con ácido sulfúrico hasta obtener un 
pH óptimo de 2, posteriormente se sometió a un proceso de 
purificación mediante la adición de hidróxido de sodio y finalmente 
se secó el producto, obteniendo un rendimiento entre el 75 y 85% y 
un alto grado de pureza de lignina. Concluyendo que el porcentaje 
de lignina, sodio potasio y cloro es más alto en el pino que en el 
eucalipto. (Cardoso et al, 2006). 
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• (Mussatto et al, 2007), realizó experimentos tomando 100 ml de licor 
negro provenientes del mismo proceso de pulpeo (a la soda), sin 
embargo, utilizó diferente materia prima (levadura y palma de 
aceite); llevó a cabo un proceso de precipitación con H2SO4 y 
H3PO4, obteniendo una recuperación de lignina de 1,6g y 1g 
respectivamente, dejando claro que la biomasa afecta directamente 
la cantidad de lignina recuperada. 
 
 
 6.3.3 Reducción de DQO 
 
 
• En la Habana Cuba, se evaluó un sistema anaerobio de dos fases, 
tanque de acidificación y UASB, para el tratamiento del licor negro 
de la planta de producción de pulpa de bagazo de caña, proceso a 
la soda. Las eficiencias de remoción de DQO obtenidas están en el 
rango de las reportadas en otros países a pesar de las altas cargas 
orgánicas registradas y con variaciones hasta el 32%, mostrando 
reducciones de DQO hasta 28.000 ppm. El UASB demostró ser una 
alternativa válida en el tratamiento de efluentes altamente cargados 
con rangos de DQO entre 88000 y 17000 mg/l. (Najal et al, 1992). 
• En Medellín, Colombia en la universidad  Pontificia Bolivariana se 
llevo a cabo una comparación del HCl y el H2SO4, utilizando 
diferentes concentraciones y diferentes pH, para una muestra del 
licor negro derivado del bagazo de caña y un proceso a la sosa;( 
Barrera y Zapata, 1998). (las mismas características del licor negro 
utilizado en este trabajo). 
 
 
En la tabla 2 se puede observar que las mayores eficiencias en 
remoción de DQO se obtuvieron a pH 2 con unas concentraciones 
de 1,5 para HCl y H2SO4, al incrementar la concentración del ácido a 
5N disminuye la eficiencia de la reducción de DQO, dejando claro 
que la concentración óptima se encuentra en rangos de 1.5 a 3. Se 
evidencia que a pH ácido se incrementa la reducción de la DQO 
Barrera y Zapata (1998), reportan 78,19 y 73,06% como las mayores 
eficiencias obtenidas con H2SO4  y HCl; obteniendo el mejor 
porcentaje con H2SO4, con una diferencia respecto al HCl del 5%. 
 
 
Tabla 2. Comparación entre H2SO4 y HCl. 
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pH 
concentración 
ácido ácido  % disminución DQO 
2 1,488 H2SO4 69,37 
5 3,23 HCL 17,1 
2 1,488 HCL 73,06 
2 4,98 HCL 44,87 
2 4,98 HCL 56,29 
8 1,48 HCL 19,73 
8 4,98 H2SO4 16,44 
8 1,48 HCL 10,45 
8 4,98 HCL 15,86 
2 4,98 H2SO4 46,81 
5 3,27 H2SO4 17,79 
8 4,98 HCL 9,09 
8 1,48 H2SO4 32,3 
8 1,48 H2SO4 42,94 
2 4,98 H2SO4 73 
8 4,98 H2SO4 19,95 
2 1,48 HCL 50,19 
2 1,48 H2SO4 78,19 
(Barrera y Zapata, 1998). 
 
 
 
• En Cali, Colombia, en la empresa Propal, se empleó la precipitación 
de lignina proveniente de pulpeo de caña de azúcar, por medio de 
precipitación con ácido sulfúrico y con ácido clorhídrico para reducir 
la DQO alcanzando una reducción del 76%, con un pH óptimo de 
2,5, concluyendo que la velocidad de agitación al igual que el flujo 
de ácido no son factores que afectan seriamente los porcentajes de 
disminución de DQO; siendo los factores importante el pH y la 
concentración del ácido estableciendo como más significativo el 
primero; los análisis mostraron que el ácido sulfúrico produce 
espuma en exceso. Finalmente la acidificación es una medida 
alternativa de control ambiental. (Velásquez et al, 1999). 
 
 
• En la Universidad de Birmingham del Reino Unido se investigó el 
funcionamiento de un reactor anaerobio para la digestión del licor 
negro obteniendo una reducción de la carga orgánica de 60% pero 
los residuos tóxicos desestabilizaban el sistema. (Grover et al, 
1999). 
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6.4. MÉTODOS PARA RECUPERAR LA LIGNINA 
 
 
-Ultrafiltración: La ultrafiltración es usada cuando se necesita una 
lignina de peso molecular específico requerido para un producto 
especial. 
 
 
La ultrafiltración (UF) ha sido estudiada desde hace 30 años, el objetivo 
es purificar la lignina para ser usada como un valioso producto químico. 
 
 
Las membranas utilizadas para filtrar la lignina se pueden clasificar en 3 
categorías, de acuerdo con el tamaño de las partículas a retener: 
 
 
-Osmosis reversa (RO): membranas capaces de retener iones de sales. 
 
 
- Ultrafiltración (UF): usada para retener macromoléculas. 
 
 
-Cross-flow Filtración (CFF) o microfiltración (MF): membranas para 
filtrar partículas.  
 
 
-Precipitación ácida: se basa en el hecho físico-químico de que la 
lignina, que es el principal componente orgánico del licor negro, es 
soluble en agua en ambiente alcalino, pero en medios ácidos es 
insoluble, pudiéndose separar por métodos físicos como filtración o 
centrifugación. (Velásquez et al, 1999). En síntesis la precipitación 
ácida de los licores es una alternativa interesante porque se logra 
reducir la DQO hasta en un 70% y posteriormente aprovecha la lignina 
como materia prima para muchas aplicaciones. 
 
 
 La precipitación con H2SO4, CO2, y HCl son métodos muy utilizados; 
el H2SO4 se le adiciona al licor , el pH disminuye y la lignina precipita, 
sin embargo el H2SO4 requiere un exceso de sulfuro en el ciclo del licor 
y forma espuma durante el proceso, ocasionando problemas con la 
adición del ácido; consecuente con esto el CO2 es preferido sobre la 
35 
 
acidificación  de H2SO4 ; inicialmente el CO2 puede adicionarse como 
un químico y una vez el proceso sea verificado y aprobado se considera 
un sistema de absorción para la recuperación de CO2; disminuyendo 
costos para la recuperación de lignina, pero en el traslado del CO2 es 
muy posible que el contacto del licor negro con la caldera de 
recuperación proporcione una fuente directa de CO2, pero el % de 
transferencia del CO2 por el tubo de escape puede disminuir y evitar la 
eficiencia de la precipitación, este proceso ocasiona emisiones de H2S. 
(Sandwell, 1991); de otro lado (Wising et al, 2006), afirman que el 
proceso de precipitación de lignina con CO2 es un concepto que es 
usado en pocas fabricas que precipitan lignina ya que el lavado de la 
lignina incrementa la demanda de evaporación aproximadamente 4 kg 
de agua por cada kg de lignina precipitada. 
 
 
(De Souza et al, 2002), resaltó que el método más utilizado para 
obtener lignina de alta pureza (como se menciono anteriormente la 
lignina pura se utiliza en la fabricación de cosméticos) es el propuesto 
por (Kim et al, 1987), el cual consta de 4 etapas: 
 
 
-Preparación de la muestra del licor negro. 
 
 
-Precipitación de la lignina a través de acidificación con ácido sulfúrico 
1N. 
 
 
-Purificación de la lignina obtenida a través de una solución acuosa de 
hidróxido de sodio. 
 
 
-Secado de la lignina. 
 
De igual forma se han planteado diferentes alternativas para la 
recuperación de lignina de alta pureza como es el caso del uso de 
membranas; pero estos procesos demandan una mayor inversión. En 
este caso no es necesario recuperar lignina de alta pureza por que el 
propósito de Cenpapel es usar esta lignina como aglomerante para la 
fabricación de tableros de Fibra de Densidad Media (MDF),  
Enchapados de Madera Laminada (LVL), Panel de hojuela orientadas 
(OSB) y Laminados de tiras paralelas  (PSL); reemplazando así las 
resinas sintéticas que son empleadas como aglomerantes y que poseen 
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un costo significativo. La precipitación con ácido clorhídrico recupera 
una lignina impura puesto que posee polisacáridos, sin embargo esta 
opción es viable cuando la lignina se usa con fines aglomerantes 
porque el proceso de acidificación no afecta las características 
adhesivas de la lignina. Sin embargo no se encuentran muchos 
estudios realizados utilizando HCL porque la mayoría de 
investigaciones se han centrado en la recuperación de una lignina pura. 
 
 
En la figura 5 se puede observar un aglomerado de la empresa 
Cenpapel, en donde, se utilizó la lignina como adhesivo para la unión 
de residuos de MDF (panel basado en madera, manufacturado a partir 
de fibras lignocelulósicas, convirtiéndose en una opción viable para 
reemplazar las resinas sintéticas de alto costo, usada por la industria 
para pegar chapas de madera, en la producción y fabricación de 
maderas contrachapadas; también se ha usado lignina como 
aglutinante para braguetas, artículos cerámicos, elaboración de 
adhesivos para el recubrimiento de pisos, aglomerante para camino, 
entre otros. (Trujillo y Cruz, 1992). 
 
 
Figura 5. Lignina como aglomerante 
 
 
 
 
 
 
(Cenpapel) 
 
 
Es así como la precipitación ácida de los licores negros se convierte en 
una alternativa interesante, puesto que por medio de un proceso físico-
químico, se reduce la DQO obteniendo un efluente con menor impacto 
ambiental y con unas condiciones muy cercanas a las exigidas en la 
legislación; además incluye el beneficio del posterior aprovechamiento 
de la lignina como materia prima para diferentes industrias. 
 
La lignina se puede recuperar de fuentes maderables como el eucalipto 
y de fuentes no maderables como el bagazo de caña, abriendo camino 
a economías más grandes que no cuentan con los recursos naturales 
suficientes para la fabricación de pulpa y papel; de esta forma países 
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desarrollados, particularmente Asia, que no tienen buen suministro de 
madera, utilizando paja y otros materiales no maderables como fibras 
lignocelulósicas para la producción de pulpa y papel. 
 
 
China por ejemplo, tiene una larga tradición en el uso de fuentes no 
maderables para la producción de pulpa y papel, debido a los limitados 
recursos forestales y a la gran cantidad de residuos generados por la 
agricultura tales como cereal, trigo, arroz y cebada (Hammett et al, 
2001); estos residuos lignocelulósicos tienen como principales 
constituyentes la celulosa, hemicelulosa y lignina. En la actualidad en 
este país se ha migrado hacia grandes plantas que utilizan madera, la 
cual proviene de plantaciones de Malasia e Indonesia, pero comienzan 
a ser insuficientes. 
 
 
Para la obtención de pulpas celulósicas, la industria utiliza métodos 
químicos, mecánicos o la combinación de ambos, dependiendo de la 
maquinaria y de la acción utilizada; entre los procesos más usados con 
esta finalidad, se encuentra el pulpeo a la soda, para la deslignificación 
de residuos agrícolas. Este proceso posee una variedad de químicos y 
derivados de lignina que genera un efluente de color oscuro o negro, 
estos compuestos son tóxicos y deben ser removidos antes de 
descargar el efluente al medio ambiente. Con el objetivo de disminuir el 
impacto ambiental las industrias papeleras aprovechan el valor 
energético que posee el licor negro quemando la lignina disuelta en el 
licor para la generación de energía. Sin embargo, la lignina también 
puede ser aislada y usarse como materia prima para la producción de 
vainilla, fenoles, bencenos, dispersantes, emulsificantes, agentes 
quelantes, antioxidantes, pesticidas, fertilizantes, carbón vegetal, 
polímeros, adhesivos, concretos aditivos, componentes para resinas 
entre otros. 
 
 
Convencionalmente la lignina ha sido recuperada del licor negro, en 
laboratorio o en plantas industriales, por medio de precipitación con 
ácidos minerales como el sulfúrico o el ácido clorhídrico, seguido por 
filtración y lavado, este último para obtener una lignina con alta pureza. 
 
 
(Mussatto et al, 2007), utilizaron un licor negro obtenido del proceso de 
pulpeo a la soda de los residuos del grano de una fábrica de cerveza 
para evaluar la influencia del pH sobre la precipitación y recuperación 
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de lignina, para el proceso de precipitación usaron H2SO4 al 98% 
acidificando hasta encontrar diferentes pH y simultáneamente el mayor 
porcentaje de recuperación de lignina. En la tabla 3 se observa la 
reducción en el pH del licor, que proporciona la adición de ácido 
sulfúrico, ocasionando la precipitación de la lignina soluble, así a PH 
bajos el porcentaje de recuperación de lignina es más alto.  
 
 
Tabla 3 Lignina recuperada por medio de H2SO4 
MUESTRA H2SO4 (ml) pH LIGNINA 
SOLUBLE 
(g/l) 
LIGNINA 
EXTRAIDA 
(%) 
     
1 original - 12.56 12.44 - 
2 0.14 10.61 12.42 0.16 
3 0.16 9.90 12.40 0.32 
4 0.18 7.71 12.40 0.32 
5 0.20 5.98 10.49 15.67 
6 0.22 4.30 3.92 68.49 
7 0.24 3.23 2.63 78.86 
8 0.26 2.62 2.45 80.30 
9 0.28 2.48 2.33 81.27 
10 0.30 2.15 2.31 81.43 
(Mussatto et al, 2007) 
 
 
La cantidad de lignina varía de acuerdo con la especie de planta; en la 
tabla 3 se observa que la reducción de pH de 12,56 hasta 7,71 
prácticamente no influencia en la precipitación de la lignina puesto que 
solo representa el 0,32% de la remoción de lignina del licor negro, 
proporcionalmente por el enfriamiento y no por la adición de ácido, por 
otra parte cuando el pH decrece a valores cercanos a 6 empieza la 
influencia de la precipitación de esta fracción, proporcionando un % de 
15,67%, este valor incrementa al ir reduciendo el pH; por otra parte se 
evidencia un alto incremento de la lignina recuperada con pH entre 7,71 
y 4,3, recuperando 68,49%, para valores por debajo de 4,3 el  
porcentaje de lignina se incrementa alrededor del 13% 
 
 
Muchos autores han recuperado diferentes porcentajes de lignina, esto 
se debe a que la composición de la lignina varía de biomasa a biomasa, 
además también ejerce influencia en este porcentaje el proceso químico 
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de pulpeo que se utilice. (Mussatto et al, 2007), por ejemplo, (Lui et al, 
2004), recuperó 80 y 90% de lignina utilizando ultrafiltración y 
diafiltración con madera y bamboo. 
 
 
Confirmando los resultados planteados por Mussatto et al (2007), Villar 
et al, (2001), encontró que la precipitación ácida es el método más 
común usado para recuperar lignina de los licores negros, siendo capaz 
de causar una completa precipitación de lignina, cuando el pH es 
reducido a rangos  de 2-3, también menciona la influencia del proceso 
químico para la recuperación de lignina. 
 
 
En la tabla 4 se muestra la variación del contenido de lignina según la 
fuente de madera utilizada. 
 
 
Tabla 4. Contenido de lignina según la biomasa.  
FUENTE- MATERIALES 
LIGNOCELULOSICOS 
% DE LIGNINA 
Madera blanda (pino blanco) 29 
Madera dura (abedul) 19 
Planta no maderable (bagazo 
de caña) 
20 
Eucalyptus grandis (madera 
dura) 
40 
(Dueñas, 2003). 
 
 
(Hon, 1996), afirma que el 82% de los materiales lignocelulósicos se 
encuentran en los bosques; la madera, es el componente más 
importante lignocelulósico, sin embargo existen otros materiales como 
los residuos agrícolas, plantas de agua, gramíneas, entre otros, estos 
materiales son únicos en su composición química, física y propiedades 
mecánicas; los principales constituyentes de estos compuestos son 
celulosa, hemicelulosa y lignina, estos polímeros poseen muchos 
grupos funcionales activos y susceptibles a reaccionar, principalmente 
estas reacciones se dan con los grupos funcionales primarios, con 
hidróxidos secundarios, carboxílicos, en donde teóricamente cada tipo 
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de reactivo es capaz de reaccionar con estos grupos funcionales y pude 
ser aplicado por medio de oxidación, alcalinización, para producir una 
serie de productos con muchas aplicaciones industrialmente. De esta 
manera este tipo de materiales presentan las características necesarias 
para recuperar lignina o diferentes productos. 
 
 
Por otra parte al disminuir el pH, el color del licor también decrece, 
pasando de café a amarillo; el color del licor es derivado de grupos 
cromofóricos incluyendo quinonas, grupos carboxílicos, ácidos 
carboxílicos, entre otros. Generados durante la degradación de la 
lignina, (Mussatto et al, 2007). Los componentes que le confieren el 
color al licor no son removidos en rangos de pH entre 12,56 y 5,98, el 
color del licor es fuertemente afectado en pH ácido, sugiriendo que los 
componentes cromofóricos son removidos con pH entre 6 y 3,2. 
 
 
Por otra parte Runcang y Tomkinson, (2001), utilizaron licor negro 
derivado de la palma de aceite (fuente no maderable); para el proceso 
de acidificación con H2SO4 9.68N y pH 7,0; 5,5; 5,0; 3,5 y 2, en la tabla 
5 se puede observar los resultados, encontrando que la cantidad de 
lignina recuperada del licor es alta y depende del pH y la precipitación 
de los productos degradados de los polisacáridos. Varios autores 
reportan tablas en donde presentan los porcentajes de lignina 
recuperada, es importante visualizar todos estos resultados en el 
estado del arte para realizar un buen análisis  durante el proceso 
investigativo. 
 
 
En la tabla 5 se observa los resultados de la lignina recuperada.  
 
 
Tabla 5 lignina recuperada por medio de H2SO4  
pH LIGNINA RECUPERADA 
(%) 
AZUCAR NEUTRAL 
(%) 
  3.7 
2 14.1 2.6 
3.5 11.2  
5.0 6.0  
5.5 2.4 1.8 
7.0 1.8  
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(Runcang y Tomkinson, 2001). 
 
 
La precipitación de los productos degradados de polisacáridos a pH 7,0 
favorece la recuperación de lignina y la precipitación a pH bajos es el 
resultado de co-precipitación de la lignina dentro de los productos 
degradados de polisacáridos, lo que significa que a pH más bajo se 
recupera más lignina pero con mayor contenido de impurezas; 
sugiriendo  un pH entre 5,5 y 7,0 para la recuperación de lignina más 
pura. (Runcang y Tomkinson, 2001) obtuvieron por medio del diagrama 
de absorción UV, un espectro que mostraba unas características de la 
lignina con un máximo de absorción de 230 nm y 274 nm originados por 
los grupos fenólicos no condensados, (anillos aromáticos) en la lignina, 
evidenciando un incremento en los coeficientes de adsorción en unos 
rangos de pH de 2,0 a 5,5, debido a la separación y degradación de los 
productos de los polisacáridos, esto quiere decir que las fracciones de 
lignina obtenidas del sobrenadante del licor negro, en los cuales la 
degradación de los polisacáridos fue producto de la precipitación a pH 
bajos tales como 2,0; contienen más materiales disueltos como 
productos de la degradación de los polisacáridos y cenizas; 
confirmando nuevamente que las fracciones de lignina más pura puede 
ser obtenida del licor cuando se lleva a cabo una precipitación a pH 
entre 5,5 y 7,0. 
 
 
Cuando la precipitación se da a un pH de 7.0, se recupera lignina con 
una pureza del 98.8%, por lo tanto a pH bajo se obtiene mayor cantidad 
de lignina pero es menos pura ya que contiene cenizas, polisacáridos, 
convirtiéndose en un procedimiento atractivo y de bajo costo para la 
recuperación de lignina con fines aglomerantes. En resumen se puede 
decir que, para recuperar lignina se usan diferentes métodos, la 
elección del dicho método depende del uso final que se le quiere dar a 
la lignina recuperada. 
 
 
Al comparar la tabla 3 con la tabla 5 se encuentra que para el caso del 
H2SO4 tanto Runcang y Tomkinson, (2001), como Mussatto et al (2007), 
encontraron que a pH alrededor de 7 no representa un porcentaje 
significativo de lignina recuperada, puesto que como se observa los 
porcentajes son los más bajos (1,8 y 0,32) respectivamente. No 
obstante la mayor eficiencia se encuentra entre pH 2-3, evidenciando el 
efecto que posee el pH en la recuperación de lignina.  
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Como se ha mencionado, el licor negro es un desecho que posee alta 
DQO producto de la lignina que se encuentra disuelta, la lignina es 
insoluble a pH bajo pudiéndose recuperar por medio de acidificación 
controlada con el fin de obtener diferentes productos, adicionalmente se 
reduce la DQO del licor negro, dejando clara la importancia de 
búsqueda de alternativas que combinen tanto la disminución de 
impactos ambientales como también el beneficio económico para las 
industrias cerrando los ciclos con el fin de reincorporar nuevamente los 
productos al proceso productivo. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
7. DISEÑO METODOLOGICO 
 
 
Con el fin de aclarar las etapas del proceso investigativo se muestra la 
figura 6, en donde se puede identificar los pasos realizados en la 
industria papelera para la obtención de la pulpa y la metodología 
utilizada en el desarrollo de este proyecto, la cual consta de 3 etapas 
desde el momento de la caracterización del licor negro hasta la 
recuperación de la lignina; en la figura también se muestra los 
beneficios obtenidos al adoptar esta metodología en las industrias de 
pulpeo. 
 
Figura 6. Fases del tratamiento del licor negro para reducir DQO y 
recuperar lignina. 
 
 
 
 
 
Digestión  
      y 
 Cocción 
Pulpa 
 
Bagazo 
de caña 
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El objetivo es encontrar el pH óptimo del licor negro y la concentración 
óptima del ácido clorhídrico, con el fin de reducir la DQO y recuperar la 
lignina, enfocando la investigación principalmente en la reducción de 
DQO. Para establecer los puntos óptimos de pH y concentración, se 
desarrolla el análisis estadístico, en el que se determina si hay 
diferencias significativas entre los porcentajes de lignina recuperada y 
entre la eficiencia en reducción de DQO; la comparación de ambos 
datos debe arrojar los datos óptimos para cada proceso; es de suponer 
que la concentración y el pH que mejor se comporte en la disminución 
de DQO es la misma que se encontrará en la recuperación de lignina, 
ya que, a mayor disminución de DQO mayor debe ser el porcentaje de 
recuperación de lignina. Todo el proceso se realiza dentro de una visión 
ecotecnológica para introducir nuevas alternativas en el reuso de 
desechos y en la minimización del impacto ambiental. 
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7.1 HIPOTESIS 
 
 
“La acidificación del licor negro derivado del bagazo de caña permite 
recuperar el 30% de la lignina disuelta y disminuye la DQO en un 50%.” 
 
 
7.2 VARIABLES E INDICADORES 
 
 
La investigación se desarrollo en tres fases: 
 
 
FASE UNO: Caracterización de la muestra: 
 
 
MATERIA PRIMA: La materia prima, (Licor negro), proviene de la 
empresa Propal en la ciudad de Cali - Valle, el contenido de sólidos es 
del 7 % y el licor negro es tomado después de los lavadores de pulpa; 
la muestra es traída a la ciudad de Pereira en un recipiente plástico, con 
un volumen de 5 litros. Cada mes se adquiría mas muestra para un total 
de 10 muestras.  
 
 
A pesar de ser muestras puntuales los resultados son representativos 
porque durante el proceso investigativo se tomaron varias muestras. 
 
 
El pH inicial del licor negro es de 12,3 unidades de pH. Este resultado 
se obtuvo de la caracterización de dicho licor; el licor se mantiene 
refrigerado para preservar la muestra, el recipiente se encuentra 
debidamente sellado puesto que el volumen de la muestra se va 
consumiendo debido a los ensayos realizados en este lapso de tiempo 
y es importante que no le caiga ningún tipo de residuo porque puede 
ocasionar resultados erróneos. 
 
 
CARACTERIZACIÓN:  
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Al licor negro se le analizaron diferentes parámetros como DQO, DBO, 
sólidos totales, fijos, volátiles y suspendidos, temperatura y pH, estos 
análisis se realizaron por duplicado a una sola muestra de licor. 
 
 
En los ensayos de DBO y DQO se realizó una dilución de 250 (2:500), 
por cada 2 ml de licor negro se agrega 500ml de agua destilada. 
 
 
DQO: Se llevaron a cabo 5 ensayos por duplicado siguiendo el 
instructivo para determinar la demanda química de oxigeno. Método de 
reflujo cerrado (DQO micro) según lo estipulado por el Standard 
methods (2005) 
 
 
DBO: Se realizaron 3 ensayos por duplicado siguiendo el instructivo 
para determinar la demanda biológica de oxigeno. Según lo estipulado 
por el Standard methods (2005). 
 
 
SÓLIDOS TOTALES: Se realizaron 3 ensayos por duplicado siguiendo 
el instructivo para determinar sólidos totales secados entre 103 y 
105ºC. según lo establecido por el Standard methods (2005). 
 
 
SÓLIDOS FIJOS y SÓLIDOS VOLÁTILES: Se desarrollaron 3 ensayos 
por duplicado siguiendo el instructivo para determinar sólidos fijos y 
volátiles incinerados a 550ºC. Según lo establecido por el Standard 
methods (2005). 
 
 
SÓLIDOS SUSPENDIDOS: Se llevaron a cabo 4 ensayos por duplicado 
siguiendo el instructivo para determinar sólidos suspendidos totales. 
Según lo estipulado por el Standard methods (2005). 
 
 
TEMPERATURA Y PH: Se desarrollaron 4 mediciones por duplicado 
siguiendo el instructivo para determinar pH. Método electrométrico. 
Según lo estipulado por el Standard methods (2005). (El pH-metro viene 
equipado con un medidor de temperatura. 
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El número de ensayos realizados fue el que garantizó reproducibilidad 
de los mismos, lo cual varía en cada caso, para la DBO5 se realizaron 
tres ensayos debido a lo dispendioso del método, puesto que tarda 5 
días cada análisis. 
 
 
En la tabla 6 se muestra el resumen de los ensayos realizados durante 
la fase uno: 
 
 
Tabla 6. Resumen de los ensayos realizados en la caracterización del 
licor negro 
LICOR NEGRO ENSAYO Nº DE ENSAYOS 
LICOR NEGRO DQO 5 
LICOR NEGRO DBO 3 
LICOR NEGRO SÓLIDOS TOTALES 3 
LICOR NEGRO SÓLIDOS FIJOS 3 
LICOR NEGRO SÓLIDOS VOLÁTILES 3 
LICOR NEGRO SÓLIDOS SUSPENDIDOS 4 
LICOR NEGRO TEMPERATURA 4 
LICOR NEGRO pH 4 
TOTAL 30 
 
 
En la tabla 7 se muestran las variables que influyen en la 
caracterización de la muestra (fase uno): 
 
 
Tabla No 7. Variables que influyen en la caracterización de la muestra 
Variables no 
controladas 
Variables de control Variables respuesta 
Calidad del licor 
negro 
- DQO, DBO, ST, SF, 
SV, SS, T°, pH 
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En esta fase no existe ninguna variable de control, puesto que es la 
fase de caracterización de la muestra en donde se quiere identificar y 
cuantificar los componentes que tiene disuelto el licor negro. La tabla 7 
es importante puesto que ayuda a identificar las variables involucradas 
en el proceso de la caracterización.  
 
 
FASE DOS: Evaluación del pH y concentración óptima para la 
reducción de DQO para determinar la mayor eficiencia en reducción de 
contaminación. 
 
 
La evaluación del pH y la concentración óptima se hace por medio de 
precipitación química con ácido clorhídrico a pH de 2, 3 y 4 y 
concentraciones de 0,5; 2 y 3N, teniendo en cuenta datos de 
investigaciones anteriores (Velásquez, et al, 1999), (Cardoso, et al, 
2006). 
 
 
Utilizando pipetas volumétricas, se adiciona lentamente el ácido al licor 
negro que se encuentra acumulado en un  beaker de 1000 ml, se 
somete a agitación continua de 100 rpm, al obtener el pH deseado, se 
realiza dos filtrados de la muestra con un diámetro = 125mm, luego se 
filtra nuevamente con diámetro menor = 47mm; a este sobrenadante se 
le realiza las pruebas de DQO para determinar la mayor eficiencia en 
remoción de contaminación, estableciendo el mayor porcentaje como la 
concentración y el pH óptimo para la reducción de DQO, este análisis 
se tiene como un testigo de la recuperación de lignina puesto que a 
mayor reducción de DQO mayor es el porcentaje de recuperación de 
lignina. Todos los ensayos se llevaron a cabo siguiendo con la 
metodología del Standarth methods (2005). 
 
 
Durante la precipitación constantemente se lavaba el electrodo del pH-
metro para evitar lecturas erróneas debido a la acumulación de sólidos 
en sus paredes; la precipitación se realizó con una agitación constante 
para garantizar una mezcla homogénea del ácido clorhídrico; después 
de terminar la precipitación se mide el volumen del licor para hacer las 
correcciones en la DQO por dilución ocasionada por la adición del 
ácido. El ácido clorhídrico se adicionó por medio de titulación. 
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Se realizaron 6 ensayos de DQO por duplicado a cada concentración y 
cada pH para un total de 54 pruebas. La investigación tuvo una 
duración de 10 meses por lo tanto las pruebas se realizaron para 
muestras distintas. 
 
 
Al encontrar la concentración y el pH óptimo, se llevaron a cabo tres 
análisis de DBO5. 
 
En la tabla 8 se muestra un resumen de los ensayos realizados en el 
proceso de precipitación química para la obtención de pH y 
concentración óptima. 
 
 
Tabla 8. Ensayos realizados obtención de pH y concentración óptima 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
En la tabla 9 se observa las variables que influyen en el proceso de 
precipitación. 
 
 
Tabla 9. Variables involucradas en la precipitación del licor negro. 
Variables no 
controladas 
Variables de control Variables respuesta 
Calidad del licor pH y Concentración Demanda química de 
ACIDO CONCENTRACION DE LA 
SOLUCION 
PH DE LA 
SOLUCION 
Nº DE 
ENSAYOS 
HCl 0.5N 2 – 3 - 4 18 
HCl 2N 2 – 3 - 4 18 
HCl 3N 2 – 3 - 4 18 
TOTAL 
  
54 
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negro del ácido oxigeno (DQO) 
 
 
La variable respuesta del proceso investigativo es la DQO, ya que es 
directamente proporcional a la disminución de la contaminación, es 
decir a menor DQO menor porcentaje de contaminación  
 
 
FASE TRES: Determinación de la cantidad de lignina recuperada. 
 
 
Para la determinación de lignina presente en cada muestra se trabajó 
con las mismas características mencionadas en las fases anteriores (pH 
de 2, 3 y 4 y concentraciones de HCl de 0,5 - 2 y 3N), se realizaron seis 
ensayos por duplicado para cada pH y concentración, siguiendo con la 
dinámica del Standarth methods (2005). El volumen de licor negro es de 
100 ml, este licor se precipita con los pH y concentraciones 
mencionadas anteriormente obteniendo un licor mixto. Para iniciar con 
el proceso de determinación de lignina se toman 2 filtros con diámetro 
de 125 mm y 47mm a los cuales se les realiza una filtración al vacío, 
tomando 20 ml de agua destilada, se repitió este procedimiento para 
garantizar que el filtro esté libre de impurezas; se procedió a llevarlos a 
la estufa a 104ºC hasta que obtuvieran peso constante; al obtener este 
peso constante se tomó 20 ml del licor mixto y se filtró con el diámetro 
de 125mm por un lapso de tiempo de 2 minutos con 30 segundos, para 
posteriormente someter la muestra a un segundo filtrado a menor 
diámetro (47mm) y por el mismo lapso de tiempo, de esta forma toda la 
lignina queda retenida en los dos filtros, estos filtros son llevados a la 
estufa a 104ºC para determinar la cantidad de SST(que es la lignina 
que se precipitó), con base en estos resultados se aplica la siguiente 
fórmula para calcular el % de lignina presente para cada pH y cada 
concentración. 
 
 
 
 
Las variables a tener en cuenta son el pH, la concentración del ácido y 
la eficiencia de reducción de DQO, no se tendrá en cuenta la velocidad 
de agitación y el flujo del ácido ya que son factores que no afectan los 
( )
100*)(Re%
iniciales
ITACIÓNÉSDEPRECIPFIJOSDESPU
ST
SS
ligninacuperación =
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porcentajes de reducción de DQO según Velásquez et al, (1999), en su 
artículo reducción de la DQO en licores negros publicado en TAPPI 
Journal, en la que utilizó análisis de varianza y significancia de 0.05 
para llegar a esta conclusión; de igual manera la temperatura es 
descartada ya que presenta una relación inversa con la disminución de 
la DQO, es decir habría que refrigerar para mejorar la reducción, lo cual 
industrialmente no es muy atractivo dado el incremento de los costos. 
 
 
Es de recordar que, en el objetivo general se establece claramente que, 
el propósito de la investigación es reducir la DQO y al mismo tiempo 
recuperar lignina. Sin embargo la DQO se toma como un testigo de la 
recuperación de lignina porque como se ha mencionado anteriormente 
la lignina ocasiona el incremento de la DQO y como la lignina en 
medios ácidos es insoluble se puede recuperar por medio de filtración, 
reduciendo la DQO. De esta forma el diseño metodológico se divide en 
tres fases con el fin de facilitar el análisis de los resultados y la 
comparación entre ellos. 
 
 
Al finalizar todo el proceso investigativo queda un desecho líquido de 
color amarillo y pH 2, al que se le determina SST, SS y SD. Se hace 
necesario que se desarrollen más investigaciones con el fin de proponer 
métodos de tratamiento para este efluente. 
 
 
 
 
 
 
 
7.3 ANALISIS ESTADISTICO 
 
 
La interpretación de los resultados se hace por medio del análisis de 
varianza para dos factores, utilizando el programa Infostat, donde se 
encuentran diferencias significativas para p< 0,05,  del cual se hace una 
reseña a continuación: 
 
 
-Metodología ANOVA.  El análisis de varianza es una técnica 
estadística para analizar mediciones que dependen de varias clases de 
efectos que operan simultáneamente para estimar los efectos y para 
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determinar cuáles son importantes. Hoy en día existe el análisis de 
varianza,  el cual es una técnica estadística que permite analizar datos 
provenientes de un experimento aleatorio comparativo. (Montgomery, 
2001). 
 
 
El análisis de varianza ANOVA es un conjunto de procedimientos que 
se ajusta a las características del diseño experimental usado en la 
obtención de los datos; si el diseño es unifactorial se aplica el ANOVA 
de clasificación simple o de una vía. Si es multifactorial el ANOVA será 
de dos vías cuando se analizan dos factores; de tres vías cuando se 
analizan tres factores y así sucesivamente. 
 
 
La metodología será ANOVA de dos vías por que se analizan dos 
factores respuesta; muchos experimentos involucran el estudio de los 
efectos de dos o más factores, en general, el diseño factorial es más 
eficiente para este tipo de experimentos. Para el diseño factorial en 
cada réplica del experimento se investigan todas las posibles 
combinaciones de los niveles de los factores, por ejemplo, si se tiene a 
niveles  de un factor A y b niveles de un factor B, cada replica contiene 
las combinaciones de todos los tratamientos ab; cuando estos factores 
se cruzan son interpretados en un diseño factorial. (Montgomery, 2001). 
 
 
Variable dependiente: (factor) eficiencia de reducción de DQO. 
 
 
Factor 1: pH, con niveles 2, 3, 4 
 
Factor 2: concentración, con niveles 0,5 -  2 - 3 
 
El análisis se constituye de: 
 
 
-Anova de dos vías: (análisis de varianza), busca analizar la variación 
de dos variables medidas a partir de asignar dicha variabilidad a los 
factores pH y concentración o al error experimental. 
 
 
-Test de Tukey (comparación entre tratamientos), muestra si hay 
diferencias significativas entre tratamientos. 
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7.4 MODELO MATEMÁTICO 
 
 
El modelo a desarrollar es de tipo bifactorial, en donde se tienen unos 
niveles de un factor A y unos niveles de un factor B, cada réplica del 
experimento contiene todas las combinaciones de los tratamientos ab. 
(Montgomery, 2001). 
 
 
( ) ijkijiiijY ετββτµ ++++=  
i= 1, 2, …,a 
j= 1, 2,….,b 
k = 1,2….,n 
 
Donde: 
 
 
µ  Es el efecto principal 
iτ  Es el efecto del i-ésimo nivel de la columna del factor A 
jβ  Es el efecto del j- esimo nivel de la columna del factor B 
( )ijτβ  Es el efecto de la interacción entre iτ  y jβ  
ijkε Es un componente de error aleatorio 
 
 
 
 
 
7.4.1. Hipótesis estadística 
 
 
Tabla 10. Hipótesis estadísticas 
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Como se mencionó anteriormente, el análisis de varianza se realizará 
mediante ANOVA de dos vías. La hipótesis nula se rechaza para α ≤ 
0.05. 
 
 
El análisis estadístico se desarrollara, simultáneamente, teniendo como 
variable independiente la concentración del ácido y el pH, y la variable 
dependiente es la eficiencia en reducción de DQO. 
 
 
7.4.2 Estudio piloto 
 
 
Para calcular el número de repeticiones se utilizó el procedimiento 
recomendado por Montgomery, (2001), presentado a continuación: 
 
2
1
2
2
σ
τ
φ
a
n
a
i
i∑
=
=  
 
Factores H0 Ha 
- Concentración 
acido  
- pH  
No existe diferencia 
significativa en la eficiencia 
de remoción de DQO al 
utilizar  diferentes  pH y 
concentraciones 
pH1[ ]1=pH2[ ]2=pH3[ ]3 
 Al menos un pH o una 
concentración genera 
diferente eficiencia en 
remoción de DQO 
pH1[ ]1≠pH2[ ]2≠pH3[ ]3 
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n= número de replicas requeridas 
t = a = tratamientos (3) 
σ2 = Varianza del error =7.55 
18.332
1
=∑
=
i
a
i
τ
 
Al utilizar las curvas características de operación se tiene la cantidad de 
replicas necesarias para que el experimento posea significancia 
estadística. Estas curvas vienen dadas para α= 0,05 y σ=0,01 y 
diferentes grados de libertad, como resultado nos da una estimación de 
β; para este caso se ha trabajado con un α = 0,05 y una probabilidad = 
0,95 representado como la potencia = (1-β). En la tabla 11 se puede 
observar los resultados. 
 
 
Tabla 11. Numero de replicas necesarias. 
n ø2 ø t(n-1) β (1-β) 
3 4,39 2,10 6 0,35 0,65 
4 5,86 2,42 9 0,15 0,85 
5 7,32 2,71 12 0,030 0,97 
 
 
En consecuencia, para que la prueba tenga la potencia requerida deben 
efectuarse al menos n = 5 replicas, ya que en este valor (1-β) es igual o 
mayor a 0,95. 
 
 
Aunque estadísticamente es suficiente con realizar 5 réplicas de cada 
tratamiento, en la investigación se ha decidido llevar a cabo 6 réplicas 
por decisión del investigador y de Cenpapel para tener mayor número 
de repeticiones. 
 
 
Para determinar σ2 se realizó un análisis preliminar de seis ensayos por 
duplicado para cada pH, con HCl 2N. (Se llevo a cabo una precipitación 
antes de iniciar el proceso  investigativo con el fin de tener unos 
resultados preliminares para encontrar el valor de σ2, estadísticamente 
se plantean diferentes métodos para encontrar este valor.). 
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Con base en datos obtenidos en el laboratorio se realizó el análisis 
estadístico para establecer el valor de σ2, el resultado se muestra en la 
tabla 12. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Tabla 12. Resultados estadísticos para HCL 2N 
 
 
El valor de σ2 es de 7,55; con este dato se procede a aplicar la fórmula 
de Montgomery, para determinar el Número de muestras necesarias en 
el experimento. 
 
 
Inicialmente se asumió el cálculo del tamaño de la muestra para 
diferentes pH y una sola concentración; posteriormente, al ampliarse el 
experimento a otras concentraciones, se sostuvo el tamaño de muestra 
para tener mayor número de grados de libertad y poder así detectar 
diferencias estadísticas más pequeñas entre los tratamientos, puesto 
que al incrementar el número de tratamientos, el tamaño de la muestra 
disminuye. 
 
 
Ph 
 
N 
 
Mean 
 
Std. 
Deviation 
 
Std. 
Error 
 
95% Confidence 
Interval for Mean 
 
Mini
mum 
 
Maxi
mum 
 Lower 
Bound 
Upper 
Bound 
2 6 87,1 2,9 1,2 84,0 90,2 83,5 91,0 
3 6 83,8 3,2 1,3 80,4 87,2 77,9 86,8 
4 6 79,0 2,0 0,8 76,9 81,1 75,2 80,6 
Total 18 83,3 4,3 1,0 81,2 85,4 75,2 91,0 
   
18.332
1
=∑
=
i
a
i
τ
 
 
  σ2 =7.55 
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8. RESULTADOS Y DISCUSION 
 
 
8.1 CARACTERIZACIÓN DE LA MUESTRA. 
 
 
Las propiedades físicas del licor negro son influenciadas por su 
composición química y a su vez estas propiedades determinan el 
comportamiento del licor negro en las unidades de recuperación 
(Cardoso et al, 2006). 
 
 
La caracterización físico-química del licor tiene por objetivo cuantificar 
las propiedades de los parámetros básicos que afectan el 
comportamiento del licor. 
 
 
La caracterización de la muestra se llevo a cabo durante un mes, los 
ensayos se realizaron por duplicado, siguiendo con la metodología del 
Standard methods (2005), el resultado de cada prueba se muestra en la 
tabla 13. 
 
 
Tabla 13. Resultados de la caracterización del licor negro de bagazo de 
caña 
Materia 
prima 
DQO 
(ppm) 
DBO5 
(ppm) 
SF 
(mg/l) 
SV 
(mg/l) 
SS 
(mg/l) 
ST 
(mg/l) 
TEMP 
(ºC) pH 
Licor 
negro 79664,7 22658,5 49622 30612 13866,7 80234 20,2 12,3 
Licor 
negro 80000 23973,4 41650 36786 15333,3 78436 19,3 12,4 
Licor 
negro 91052,6 19529,3 44210 36120 12466,6 80330 21,4 11,9 
Licor 
negro 82270,7       12383,3   23,2 10,7 
Licor 
negro 91282,1               
prom 84854 22053,7 45160,6 34506 13512,5 79666,7 21,0  
σ 5850,3 2282,91 4092,06 3388,7 1391,60 1066,86 1,66 0,79 
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El promedio aritmético de la DQO del licor negro derivado del bagazo 
de caña es alto (84.854ppm); el pH  es alcalino, con variaciones de 12,3  
–  10,7, lo que indica que es un liquido muy contaminante y está dentro 
de los rangos mencionados por Velásquez et al, (1999). 
 
 
 
La relación DBO/DQO es de 26% aproximadamente, esto quiere decir 
que el 
26% de la carga contaminante es degradable biológicamente. 
 
 
Los problemas relacionados con este tipo de contaminante podrían ser 
los siguientes: 
 
 
- Al haber demasiada materia orgánica por degradar, en una fuente 
hídrica, los microorganismos consumirían la mayor parte del oxigeno 
disuelto disponible (aunque con una carga así todo el oxigeno disuelto 
sería consumido), lo que haría que los demás organismos aerobios se 
quedaran sin oxigeno, interrumpiendo la cadena alimentaria. 
 
 
- Podría haber anaerobiosis que además de producir los problemas 
anteriores produciría malos olores. 
 
 
Los sólidos fijos representan el contenido de materia inorgánica 
presente, que en el caso del licor negro debe ser principalmente por el 
contenido de álcali (NaOH por el proceso de digestión que se realiza) y 
los sólidos volátiles indican la cantidad de materia orgánica presente, 
que se debería principalmente a componentes orgánicos del bagazo de 
la caña. 
 
 
También se puede decir que el contenido de sólidos totales en el licor 
es demasiado alto para verter a cualquier efluente, trayendo los 
problemas mencionados anteriormente, además de problemas 
estéticos, por el color que maneja este tipo de muestras. 
 
 
El pH, según el decreto 1594 de 1984, capítulo VI, artículo 72, debería 
estar entre 5 y 9 para vertimientos y en el caso de estas muestras está 
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muy por encima de estos valores, lo que indudablemente acarrearía 
problemas en la cadena trófica. 
 
 
Al realizarle el filtrado al licor negro se disminuyó la DQO de 84.854 
ppm a 66.297,44 ppm, lo que quiere decir que los sólidos contribuyen 
con 18.556,56 ppm o al 28,1% de DQO en el licor negro. 
 
 
8.2. DETERMINACION DEL PH Y LA CONCENTRACIÓN ÓPTIMA 
DEL ÁCIDO CLORHÍDRICO PARA LA REDUCCION DE DQO. 
 
 
Figura 7. Reducción de DQO Vs concentración 
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En la figura 7 se observa los resultados obtenidos en la reducción de la 
DQO con todas las concentraciones y todos los pH, En el 
comportamiento de la gráfica se puede identificar que a menor pH 
mayor es el porcentaje de reducción de DQO, se evidencia la 
importancia del pH en la descontaminación del licor negro. Este 
resultado era de esperarse porque la alta DQO del licor es producto de 
la lignina que posee disuelta, esta es soluble en medio alcalino, pero en 
medios ácidos es insoluble, facilitando su separación por medio de 
métodos físicos como la filtración, lo que conlleva a la reducción de la 
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DQO. (Velásquez et al, 1999).del mismo modo (Barrera y Zapata, 
1998), encontraron que el pH y la concentración del ácido son factores 
estadísticamente importantes en la reducción de la DQO. 
 
 
El comportamiento que muestra la figura 7 concuerda con los 
resultados de Velásquez et al, (1999), en donde plantea que el pH es 
uno de los factores que afectan seriamente los porcentajes de 
reducción de DQO; así mismo Velásquez afirma que si el pH se 
disminuye a más de 1.5 las cantidades de ácido requeridas para reducir 
la DQO son muy grandes y esto diluye la muestra causando un efecto 
en la reducción de DQO por dilución. El efecto de la dilución se puede 
corregir utilizando el factor de dilución que se halla dividiendo el 
volumen final del licor sobre el volumen inicial, pero este rango no debe 
sobrepasar el 5% porque cambia las características de la muestra. 
Al comparar la concentración 0.5N y 2N se evidencia un incremento en 
la eficiencia de reducción de DQO, lo que conllevaría a afirmar que a 
mayor concentración mayor reducción de la DQO, sin embargo este 
comportamiento se identifica solamente hasta llegar a una 
concentración de 3N , apartir de esta concentración las condiciones 
cambian y así se continue reduciendo el pH e incrementando la 
concentración, la DQO disminuye su eficiencia, razón por la cual es 
necesario tener plenamente identificados los puntos óptimos tanto de 
concentración como de pH. (Barrera y Zapata, 1998), establecieron que 
la normalidad del ácido tiene una influencia sobre la DQO que duplica el 
efecto del pH, este comportamiento se observa hasta un pH de 2.5 
porque pH por debajo de éste quiere decir que la acidez disminuye no 
porque haya neutralización sino porque el ácido permanece como tal en 
solución, situación esta que lleva a utilizar grandes volúmenes de ácido 
para llevar el pH a valores por debajo de dos. 
 
 
La concentración 2N y 3N, aparentemente son muy similares, se 
encuentra una diferencia en un rango de 87,12 y 85,11%, por lo tanto 
es independiente elegir alguna de las dos; pero a concentraciones de 
ácido mayores de 2 la eficiencia empieza a disminuir, razón por la cual 
se elige como el tratamiento óptimo la concentración 2N y pH 2, siendo 
éste el que representa mayor eficiencia de reducción de DQO. (Barrera 
y Zapata, 1998) afirman que valores de normalidad menores que uno 
implican grandes volúmenes de ácido para alcanzar una reducción 
significativa en la DQO, lo que incurre en un incremento de costos para 
cualquier empresa. Estos resultados contrastan con lo que plantea 
(Velásquez et al, 1999), la concentración y el pH del ácido clorhídrico y 
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sulfúrico tienen un efecto inverso en la disminución de la DQO, lo que 
conlleva a un punto óptimo de operación de un ácido 2N, pues, aunque 
es posible lograr mayores porcentajes de reducción con ácidos de 
menor concentración y/o pH menores el efecto es resultado de la 
dilución. De igual forma (Barrera y Zapata, 1998), encontraron que tanto 
para el H2SO4 y el HCL las concentraciones ideales para reducir DQO 
están en un rango de 2-3N y pH ácidos en el caso del licor negro 
derivado del bagazo de caña. No obstante (barrera y Zapata, 1998) 
reportan 78.13 y 73.06% como las mayores eficiencias obtenidas con 
ácido sulfúrico y con HCl, obteniendo el mayor porcentaje con H2SO4, 
caso contrario a lo obtenido por esta investigación porque se encontró 
una eficiencia más alta (87.12%) con HCl 2N. 
 
 
En ciertos casos se pude presentar una mayor reducción de 
contaminación, pero, al ser comparados los tratamientos 
estadísticamente, se puede encontrar que, aunque el tratamiento X 
represente mayor eficiencia, no quiere decir que sea el óptimo, puesto 
que, la diferencia en la eficiencia con el tratamiento Y es muy poca, lo 
que hace que sea indiferente la elección del tratamiento X ó Y, sin 
embargo, hay que tener en cuenta el objetivo de la investigación y las 
exigencias de la legislación para la toma de decisiones sobre el 
tratamiento óptimo. Esta herramienta estadística a nivel empresarial 
ayuda a encontrar respuestas, lo cual conlleva a una disminución de 
costos ya que en muchos casos se observa que la diferencia en 
inversión económica entre el tratamiento X y el tratamiento Y es muy 
grande. Con la aplicación del test de Tukey se analiza si existe 
diferencia significativa entre los tratamientos ya que a simple vista los 
gráficos o los resultados pueden sesgar las conclusiones que se tomen, 
trayendo como consecuencia pérdidas económicas por exceso de 
insumos requeridos para el tratamiento de mayor eficiencia, sin tener en 
cuenta que no es significativamente diferente al compararlo con el 
tratamiento que arrojó un % un poco menor. De esta forma, el test de 
Tukey muestra claramente las diferencias entre los tratamientos. 
 
 
En la tabla 14 se presentan los resultados del análisis de varianza, 
teniendo como variable respuesta la DQO y como factores el pH y la 
concentración del ácido. Al interpretar los resultados se obtiene p< 0,05 
para los factores pH y concentración, esto quiere decir que no hay 
evidencia para aceptar la hipótesis nula, por lo tanto al menos un pH y 
una concentración genera diferente eficiencia en remoción de DQO. 
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Tabla 14. Análisis de varianza para reducción de DQO. 
 
 
 
En la tabla 15 se observa claramente que todos los pH son diferentes 
estadísticamente, de allí se establece que el pH causa un efecto en la 
variable respuesta, por tal motivo el pH óptimo es el que mejor 
comportamiento represente en la disminución de la DQO. Para este 
caso se elige el pH 2. 
 
 
 
 
 
Tabla 15. Test de Tukey para los diferentes pH 
 
 
 
En la tabla 16 se observa el Test de Tukey con un α = 0.05 para las 
concentraciones de ácido de 0,5 - 2 y 3N. Al interpretar los resultados 
se obtiene que entre la concentración 2 y 3N no hay evidencia 
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estadística significativa, mientras que la concentración 0,5N arroja una 
media menor (22391,47), para un número de muestras (n) igual a 18; 
de allí que concentraciones tan bajas no representan una eficiencia en 
disminución de DQO. (Velásquez et al, 1999), asegura que para el caso 
del HCl y H2SO4, valores de normalidad menor que uno implican 
grandes volúmenes de ácido para poder alcanzar los potenciales de 
hidrógeno especificados, con una desventaja adicional ocasionada por 
el exceso de ácido produciendo que la reducción de la DQO no sea el 
efecto de la reacción de neutralización sino de la dilución. 
 
 
Tabla 16. Test de Tukey para las diferentes concentraciones.  
 
 
Finalmente, en la tabla 17, se analiza el Test de Tukey combinando 
todos los tratamientos, visualizándose el pH, la concentración, las 
medias y el número de muestras (n). 
 
 
 
 
Tabla 17. Test de Tukey para comparación entre tratamientos. 
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Los tres primeros datos ( pH 2, concentración 2, pH 2 concentración 3 y 
pH 3 concentración 3), son los que determinan el mejor comportamiento 
en reducción de DQO, estos tratamientos no son estadísticamente 
diferentes, esto significa que es independiente el uso de estos 
tratamientos para obtener resultados con un porcentaje de eficiencia en 
DQO considerable; no obstante, el primer dato (pH 2 concentración 2) 
es el que mejor eficiencia posee, encontrando una media de 10931,75 
ppm, lo que se traduce en una reducción de contaminación del 87,12% 
al compararlo con los dos siguientes datos se obtiene una media de 
12636,54 y 13106,54 ppm, claramente se define un incremento en la 
DQO de 2175,79 ppm al comparar las medias. Este valor desde el 
punto de vista ambiental es alto para la descarga de efluentes, de allí 
que se elige como tratamiento óptimo pH 2 y concentración 2N. 
 
 
El tratamiento que menor rendimiento presenta es con un pH de 4 y una 
concentración de 0,5N. Los datos anteriores concuerdan con Mussatto 
et al, (2007), Runcang y Tomkinson, (2001), Velásquez et al, (1999) y 
Barrera y Zapata,(1988), los cuales plantean que el pH óptimo para 
reducir DQO y recuperar lignina es de 2-3, encontrándose variaciones 
dependiendo del uso final que se le quiere dar a la lignina, puesto que 
para una lignina pura Mussatto et al (2007), sugiere rangos de pH entre 
5,5 y 7; así mismo Velásquez et al, (1999) se sugiere una concentración 
no menor de 1N para HCl y H2SO4 en reducción de DQO y 
recuperación de lignina. 
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Definitivamente pH por encima de tres y concentraciones por debajo de 
2, no representa una disminución de DQO considerable, encontrándose 
que para el bagazo de caña la concentración 0,5 N y el pH 4 son los 
que representan menor eficiencia en reducción de DQO, por otra parte 
la concentración 2N a pH 2, arroja el mayor porcentaje en eficiencia de 
disminución de DQO (87,12%). 
Barrera y zapata (1998), encontraron que cuando se mantiene la 
concentración constante y el pH varia, la dilución que se obtiene es 
moderada, pero al mantener el pH constante y disminuir la 
concentración del ácido la sustancia titulante (licor negro) aumenta 
rápidamente en volumen, diluyendo el sistema y logrando una 
disminución de DQO ocasionada por el efecto de la dilución a gran 
escala. 
 
 
Velásquez et al, (1999), reportó en la precipitación del bagazo de caña 
por medio de HCl 1,5N y pH 2 un porcentaje de disminución de DQO 
del 73,06% , se puede observar que es una eficiencia más baja a la 
encontrada en esta investigación (87,12%), esto puede ocurrir debido a 
que la concentración de ácido utilizada por Velásquez  fue menor a la 
usada en este trabajo, dejando claro que la concentración juega un 
papel significativo en la disminución de la contaminación y contrastando 
con los resultados encontrados en este proyecto, de esta forma se 
concluye que la concentración del ácido es directamente proporcional a 
la disminución de DQO, es decir a mayor concentración mayor 
reducción de DQO, pero hay que tener en cuenta un  punto óptimo de 
operación, dado que, como se mostró anteriormente a concentraciones 
superiores a 3 la eficiencia empieza a disminuir y a concentraciones 
menores de 2N la reducción se da por dilución. Este efecto se puede 
observar en la tabla 14 del análisis de varianza, en donde se obtiene p< 
0,0001, por lo tanto p<α, evidenciando que existe una interacción entre 
el pH y la concentración, encontrándose una diferencia de reducción del 
2,01% de la DQO, aunque estadísticamente las concentraciones 2 y3N 
no son diferentes, la concentración 3N si arroja un porcentaje más bajo, 
esto puede ocurrir debido a una reestabilización de partículas, lo cual 
conlleva a una reducción de la eficiencia. 
 
 
El parámetro seleccionado como variable respuesta  fue la DQO debido 
a que la DBO5 solo representa el 26% del valor de la DQO, 
proporcionando poca significancia para mostrar adecuadamente la 
reducción de contaminantes en el licor al ser sometido al proceso de 
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acidificación con ácido clorhídrico; es de anotar que la medición de la 
DQO varia en el licor a medida que la muestra va envejeciendo y al 
cambiar la muestra cuando esta se termina; obteniendo unas 
variaciones entre 80.000 y 90.000 ppm. 
 
 
En la tabla 18 se muestran los datos de DBO5 a diferentes pH, los dos 
primeros resultados equivalen a la misma muestra y el tercer resultado 
se le realizó a otra muestra. 
 
 
 
 
 
Tabla 18. Eficiencia de remoción de DBO5 con diferentes pH 
Muestra DBO5 inicial (ppm) pH 
DBO5 final 
(ppm) 
Efic remoción 
% 
Licor 
negro 14004,88 4 3771,33 74,62 
Licor 
negro 127,205,919 3 3816,17 80 
Licor 
negro 127,205,919 2 5797,65 69,61 
 
 
En la Figura 8 se puede observar una clara disminución en la reducción 
de DBO5 a partir del pH 3; encontrando el 3 como el pH óptimo en 
eficiencia de disminución de DBO5.; hallando una relación inversa a lo 
observado con la remoción de DQO. 
 
 
Figura 8. Eficiencia de remoción de DBO5 a diferentes pH. 
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Como un valor agregado a la reducción de DQO se observo durante el 
trabajo en laboratorio una reducción de color significativa, razón por la 
cual se consideró importante presentar la figura 9, así en la en la 
metodología no se mencionara la reducción de color, se determinó 
pertinente evidenciar este cambio en el color del licor negro con el fin de 
complementar la información presentada. 
 
 
En la figura 9 se puede apreciar la remoción de color que se logra al 
precipitar la lignina con HCl 2N y pH 2; además de lograr un % de 
disminución de DQO de 87,12% que equivale a reducirla de 84284 ppm 
a 10931,75 ppm, logrando una minimización del impacto ambiental, 
recuperando un producto útil como la lignina que puede ser 
comercializada y usar como aglomerante para muchas industrias, 
generando ingresos a la empresa (0.50 Us/kilo de lignina) (Cenpapel, 
2009) y representando un beneficio ambiental, siendo este último muy 
importante dada la reglamentación que existe para vertimiento de 
efluentes a fuentes hídricas. 
 
 
Figura 9. Disminución de color del licor negro 
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El color del licor negro derivado del bagazo de caña es alterado con la 
reducción de pH hasta 2, pasa  de café oscuro o negro (muestra 1) a 
amarillo pálido (muestra 4). 
 
 
Según Mussatto et al, (2007), el color oscuro del licor es derivado de 
grupos funcionales cromofólicos, incluidos quinonas y grupos 
carboxílicos, los cuales son solubles en medio alcalino. 
 
 
También se observa una disminución de color considerable al comparar 
la muestra 1 y la muestra 2 pasando de un color café oscuro a amarillo 
quemado, evidenciando que los componentes que le confieren el color 
al licor empiezan a ser removidos en este rango de pH (4); cuando se 
disminuye el pH de 4 a 3 (muestra 3), también se visualiza una fuerte 
influencia en el color del licor obteniendo un color amarillo y 
recuperando un porcentaje de lignina del 11,88% para HCl 2N;  por otra 
parte, el color casi no se modifica con la reducción del pH a 2 (muestra 
4), pero en la disminución del pH de 4 a 2 se recupera 24,63% de 
lignina. 
 
 
Según los resultados anteriores se puede decir que el color del licor es 
fuertemente afectado por el pH ácido, sugiriendo que los compuestos 
cromofólicos son removidos en rangos de pH ácidos. 
 
 
El volumen del ácido consumido es un factor importante en la 
determinación de los costos y de la concentración del ácido; por este 
motivo se presenta la figura 10 en donde se compara las diferentes 
concentraciones de ácido (0,5-2 y 3N) para un pH óptimo de 2. 
 
 
Figura 10. Volumen consumido de HCl a diferentes concentraciones. 
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En la figura 10 se puede observar la diferencia en consumo de ácido en 
las concentraciones evaluadas en la investigación, concluyendo que 
utilizar una concentración de 0,5N influye en un aumento del 529% en 
consumo de ácido clorhídrico, al ser comparado con una concentración 
de 2N. Velásquez et al, (1999) afirma que la dilución es una variable 
que se debe tener en cuenta para las operaciones en donde la 
concentración de los ácidos utilizados sea menor de 1N y el pH se lleve 
a niveles inferiores a 2,5. Por lo tanto bajo estas características 
(concentración de ácido 0,5N y pH 2) el porcentaje de reducción de 
DQO no es el resultado de la reacción de neutralización sino de la 
dilución.  
 
 
La concentración del ácido es inversamente proporcional a la cantidad 
de volumen gastado en la acidificación, esto quiere decir que a menor 
concentración de ácido mayor volumen es consumido; de esta manera 
para una concentración de 0.5N y una cantidad de licor negro de 100 
ml, se utiliza un volumen de 146,15 ml de ácido clorhídrico y se obtiene 
menor disminución de DQO en consecuencia menor eficiencia y 
mayores costos. Por este motivo es importante encontrar tanto 
concentración como pH óptimo de operación del ácido en la 
precipitación de los diferentes licores negros porque dependiendo del 
proceso que se realiza para obtener la pulpa (mecánico, químico o al a 
sosa), el licor cambia sus propiedades; incluso el tipo de madera 
establece diferentes características, lo cual conduce a realizar una 
caracterización del licor negro para cada industria papelera; finalmente 
para el licor derivado del bagazo de caña y del proceso a la sosa, se 
recomienda utilizar ácido clorhídrico 2N a pH 2, para reducir la DQO. 
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8.3 RECUPERACIÓN DE LIGNINA 
 
 
Para llevar a cabo la determinación de la cantidad de lignina presente 
se utilizaron las mismas concentraciones (0,5; 2 y 3N) y los mismos pH 
(2, 3 y 4) evaluados en la disminución de la DQO; de esta forma, se 
determinó la cantidad de lignina presente al someter a secado a 104ºC  
la lignina retenida en el filtro después de precipitar a diferentes pH y 
concentraciones; con estos valores se aplica la formula mencionada… 
en el item 8.2… fase tres, obteniendo diferentes porcentajes de lignina 
recuperada. 
 
 
En la figura 11 se presentan los resultados obtenidos en la 
determinación de lignina en cada muestra: 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 11.precipitación de lignina Vs concentración de HCl 
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En la figura 11 se observa las diferentes cantidades de lignina al ser 
sometida a un proceso de acidificación con HCl; como es de esperarse, 
a menor pH mayor es la cantidad de lignina, este comportamiento 
concuerda con los resultados obtenidos por Mussatto et al, (2007), 
Runcang y Tomkinson, (2001) y Velásquez et al, (1999), ya que se 
explica en el hecho de que la lignina es altamente soluble en medio 
alcalino, pero esta solubilidad decrece cuando el pH es reducido, 
precipitándose y logrando su recuperación. 
 
 
La reducción del pH influencia en la precipitación de la lignina, 
proporcionando una cantidad de lignina máxima de 49,7% a pH 2 y 
concentración 2N. Este valor disminuye al incrementar el pH y reducir la 
concentración del ácido, claramente el gráfico 11 evidencia una 
reducción en la cantidad de lignina a pH entre 3 y 4, principalmente este 
efecto se identifica para la concentración 0,5N, obteniendo para un pH 4 
una cantidad de lignina solo del 10%. Mussatto et al, (2007) afirma que 
la precipitación de la lignina se logra cuando el pH es reducido en un 
rango de 2-3, en este trabajo se encontró el mismo rango de pH (2-3) 
para obtener un valor considerable en la cantidad de lignina, con 
valores de 27,9%-49,7% y 41,3% para pH constante de 2 y 
concentración variable (0,5; 2 y 3N), obteniendo una recuperación 
máxima del 49,7%, este es un valor aceptable puesto que en la 
literatura se encuentran porcentajes de recuperación de lignina que 
varían del 45% al 98%, dependiendo del tipo de tratamiento y de la 
materia prima utilizada. 
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La cantidad de lignina entre pH 3 y 4 no representa una variación muy 
alta; sin embargo entre pH 4 y 2 la cantidad de lignina es considerable. 
Finalmente se obtiene que el pH 2 y la concentración 2N de HCl 
proporciona las mejores condiciones para precipitar lignina disuelta en 
licor negro derivado del bagazo de caña, alcanzando un 49,7%, sin 
embargo hay que tener en cuenta que es una lignina que se encuentra 
contaminada porque el proceso de precipitación con HCl arroja una 
lignina impura que contiene polisacárido y carbohidratos como lo afirma 
Ibarra et al, (2004). En la tabla 19 se pueden observar algunos 
porcentajes de recuperación de lignina encontrados en esta 
investigación a pH 2 y concentración 2N. 
 
 
Tabla 19. Porcentaje de recuperación de lignina con HCl 2N y pH 2 
MUESTRA 
ST Licor 
negro 
(ppm) 
LIGNINA 
PRECIPITADA 
ST
 Efluente 
final 
(ppm) 
% de 
recuperación 
de lignina 
Licor negro 79.666    
Precipitación 
lignina 
 37.610 41.974 47.2 
Precipitación 
lignina 
 39.232 39.334 49.2 
Precipitación 
lignina 
 37.720 40.958 47.4 
 
 
En las figuras 12 y 13, se puede observa la lignina retenida en el filtro 
después de ser sometido el licor negro al proceso de acidificación con 
HCl. 
 
 
Figura 12. Lignina recuperada después del filtrado. 
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Figura 13. Lignina recuperada y seca.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Para determinar si existen diferencias significativas entre los 
tratamientos realizados para la determinación de la cantidad de lignina 
se presenta el análisis estadístico. 
 
 
En la tabla 20 se observa que p< 0,0001, esto quiere decir que hay 
diferencias significativas entre la concentración y el pH para el proceso 
de precipitación de lignina, no obstante, la interacción 
concentración*pH, arroja un p= 0,1183, lo que significa que no hay 
interacción entre estos dos factores, por lo tanto para la precipitación de 
lignina el pH es independiente de la concentración del ácido, por lo 
tanto, al disminuir el pH e incrementar la concentración se aumenta la 
precipitación de lignina, este efecto se mantiene al combinar los dos 
factores (pH y concentración), sin interferir la acción de uno sobre la 
acción del otro. 
 
 
Tabla 20. Análisis de varianza para recuperación de lignina 
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En la tabla 21, se muestra que entre la concentración 2 y 3N no hay 
diferencia significativa, caso contrario ocurre con la concentración 0,5N 
con una media de 1,75, este valor representa que concentraciones tan 
bajas no causan ningún efecto en la precipitación de lignina, obteniendo 
una diferencia de hasta el 21,8%. Esto ratifica los resultados reportados 
por Velásquez et al, (1999), en donde afirma que concentraciones 
menores que uno implican reducción de DQO debido al efecto de la 
dilución, este fenómeno se explica en el alto volumen de ácido que es 
necesario adicionar; además, la precipitación de lignina depende del 
efecto de la reacción, puesto que a mayor precipitación mayor lignina 
recuperada, en este caso se evidencia notablemente que la cantidad de 
lignina precipitada por muestra es muy bajo debido a la poca 
precipitación que produjo el HCl 0,5N. (Ibarra et al, 2004), precipitó 
lignina con HCl a un pH= 2.5, obteniendo una lignina impura, 
contaminada con carbohidratos y polisacáridos; la mayoría de los 
trabajos que se han realizado por medio de precipitación ácida de los 
licores negros, han sido orientados a la obtención de lignina con un 
grado de pureza muy alto; por esta razón no existe un gran número de 
investigaciones en la recuperación de lignina por medio de HCl,  
autores como Fernández et al, (2001); Salvado J, (2003), Cardoso et al, 
(2006), reportan una concentración óptima del ácido sulfúrico de 1N; a 
diferencia de Velásquez et al, (1999), Johansson C, (2003), que 
sugieren un pH de 2,5 y una concentración de 2N y 6N, 
respectivamente refutando lo planteado por los autores anteriores. Sin 
embargo estos resultados simplemente son una estimación del 
comportamiento del ácido y del pH, puesto que para encontrar el punto 
óptimo y el tratamiento significativo es necesario interpretar los 
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resultados estadísticamente y tener en cuenta el uso final de la lignina 
para así llevar a cabo el tratamiento adecuado para cada licor. 
 
 
Tabla 21. Test de Tukey para las diferentes concentraciones en 
recuperación de lignina 
 
 
La normalidad del ácido tiene una influencia sobre la variable respuesta, 
por tal razón, se demuestra que a concentraciones bajas, el ácido no 
está titulando, para el caso de la DQO, se enmascaran los resultados, 
arrojando reducciones altas, por este motivo es muy importante el 
desarrollo de análisis estadísticos puesto que se aclaran los resultados 
encontrados en las diferentes investigaciones. Barrera y Zapata, (1998) 
también encontraron este comportamiento. 
La tabla 22 evalúa los pH, por medio del Test de Tukey, encontrando 
que todos los pH son estadísticamente diferentes, este efecto se 
visualiza tanto para la reducción de DQO como para la precipitación de 
lignina, estos resultados demuestran que la reducción de la DQO está 
directamente relacionada con el la precipitación de lignina, este 
comportamiento era de esperarse porque la lignina es insoluble en 
medio ácido, ambiente que proporcionan pH bajos debido a la 
precipitación de los grupos cromofólicos, la DQO también está 
influenciada por esta precipitación ya que todos estos grupos entre ellos 
quinonas, ácidos carboxílicos contribuyen al incremento de la DQO, por 
esta razón al precipitarse se reduce la DQO y la lignina se puede 
recuperar. 
 
 
Cada pH causa un efecto en la precipitación de lignina, siendo el pH 
óptimo el 2, porque tiene una media de 3,96, lo que refleja una mayor 
cantidad de lignina recuperada, confirmando lo encontrado por Villar et 
al, (2001), en que la precipitación ácida permite recuperar más cantidad 
de lignina, siempre y cuando el pH esté en un rango de 2-3.  
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Tabla 22. Test de Tukey para pH en recuperación de lignina 
 
 
 
Finalmente, en la tabla 23 se analizan todos los tratamientos, por medio 
del Test de Tukey, mostrando que a concentración 0,5 y pH 4 y 3 no 
hay diferencia significativa; además, estos valores son los que 
representan menor cantidad de lignina precipitada, ratificando lo que se 
ha venido mostrando a lo largo de la investigación que concentraciones 
bajas no influencian en la precipitación de la lignina. 
 
 
 
 
 
 
 
 
Tabla 23. Test de Tukey  para los diferentes tratamientos en 
recuperación de lignina 
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Por otra parte, concentración 2 pH 4; concentración 3 pH 4; 
concentración 0,5 pH 2, concentración 3 pH 3, no representan 
diferencias significativas entre ellos, esto quiere decir, que, entre estos 
tratamientos es independiente elegir cualquiera para encontrar 
cantidades de lignina estadísticamente iguales. 
 
 
Definitivamente, la concentración 2N y pH 2 es estadísticamente 
significativa, con una media de 4,97. Sin embargo, estadísticamente no 
es diferente de la concentración 3N y pH 2 con una media de 4,13. Este 
resultado evidencia que concentraciones mayores a 2 no tienen un 
efecto en la precipitación de lignina, no obstante el pH es el factor que 
más afecta el fenómeno analizado. Así mismo, (Velásquez et al, 1999) 
también encontraron este comportamiento; en síntesis 49,7% es la 
cantidad de lignina más alta que se encontró en todo el proceso 
investigativo. En últimas, tanto para disminución de DQO y para 
precipitación de lignina por medio de licor negro derivado de bagazo de 
caña y precipitación ácida con HCl, el punto óptimo de operación es a 
pH 2 y concentración 2N. 
 
 
Investigaciones realizadas por Velásquez et al, (1999), Runcang y 
Mussatto (2001), plantean que el porcentaje de recuperación de lignina 
depende de la biomasa utilizada y del proceso de pulpeo, por este 
motivo cada autor reporta diferentes valores de lignina recuperada. 
Además, no hay que olvidar que cada proceso de precipitación y 
recuperación se debe hacer teniendo en cuenta el uso final que se le 
desea dar a la lignina. Como se menciono anteriormente, se puede 
recuperar lignina pura y lignina impura, diferenciando estos tratamientos 
el costo y la aplicabilidad que le quiere dar cada empresa, por ejemplo, 
la fabricación de cosméticos requiere una lignina muy pura, mientras 
que el uso de esta como aglomerante para la fabricación de tableros no 
requiere una lignina pura, por este motivo se selecciono el tratamiento 
con acido clorhídrico ya que, aunque arroja una lignina impura, se 
reducen costos y no se afecta sus características adhesivas. Se hace 
necesario realizar más investigaciones para determinar si el porcentaje 
encontrado en esta investigación se puede mejorar a pH menores de 2, 
sin embargo hay que tener en cuenta que, a lo largo de la investigación 
se ha mencionado, que la lignina es insoluble en medios ácidos, pero al 
utilizar la DQO como un testigo de la precipitación de la lignina se 
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evidencia que al reducir el pH se incrementa el volumen de ácido 
adicionado lo que ocasiona que la DQO se reduzca por dilución y por lo 
tanto la lignina no precipita, no obstante a menor concentración, menor 
eficiencia, sugiriendo que la concentración del acido realmente 
influencia la recuperación de lignina del licor negro; además esta 
recuperación está directamente relacionada con reducción de DQO, de 
allí que a mayor reducción de DQO mayor recuperación de lignina, por 
lo tanto la presencia de lignina en el licor contribuye al incremento de la 
DQO. 
 
 
Así mismo Johansson C, (2003), logró una retención de lignina del 45% 
con H2SO4 6N utilizando filtración y diafiltración con madera blanda 
obteniendo una reducción de DQO del 90%; no obstante Ibarra et al, 
(2004), utilizó HCl a pH 2,5 con eucalipto y recuperó 98% de lignina 
después de ser sometida a un proceso de enzimas celulósicas para 
llevar un seguimiento en la actividad enzimática para la reducción de 
azúcares como glucosa. Por otra parte (Mussato et al, 2007) recupero 
81,43% de lignina derivada de la levadura por medio de acido sulfúrico 
a pH 2,15. (Runcang y Tomkinson, 2001) recuperaron 93,6% de lignina 
de la palma de aceite con acido sulfúrico a pH 2 encontrando una 
lignina impura con contenido de polisacáridos, identificando como 
componente predominante azúcar. 
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9. CONCLUSIONES 
 
 
• El punto óptimo para precipitar la lignina del bagazo y reducir DQO, 
se encuentra con HCL 2N y pH 2 logrando una eficiencia del 87,12% 
(84,854 ppm a 10931,75 ppm) en reducción de DQO y una 
precipitación de lignina de 49,7%. 
 
 
• El pH es un factor importante a tener en cuenta en la precipitación 
química de los licores negros debido a que la lignina es insoluble en 
medios ácidos, por lo tanto a menor pH mayor porcentaje de 
recuperación de lignina y menor DQO; sin embargo es necesario 
encontrar el pH óptimo para evitar que la reducción de la DQO se 
produzca por un proceso de dilución debido a la cantidad de ácido 
adicionado. La lignina no solo es interesante debido a la disminución 
del impacto ambiental, sino también porque puede ser reutilizada, 
obteniéndose diferentes productos químicos de interés comercial. 
 
 
• La caracterización del licor debe ser incluida antes de iniciar los 
procesos de precipitación  porque los licores cambian sus 
propiedades dependiendo de la materia prima utilizada y del proceso 
de pulpeo que se realice, razón por la cual puede cambiar la 
concentración óptima del ácido y no siempre será de 2N como lo 
encontrado en esta investigación. 
 
 
• La precipitación química con HCl 2N y pH 2 para recuperar lignina 
derivada del bagazo de caña, es un método apropiado para 
implementar en las industrias papeleras porque permite disminuir el 
impacto ambiental causado por el licor, además se recupera un 
producto que posee un valor económico significativo a nivel 
comercial (lignina) e involucra el uso de productos ecológicos en el 
mercado, porque la lignina posee propiedades aglomerantes que 
puede reemplazar el uso de adhesivos sintéticos. 
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10. RECOMENDACIÓN 
 
 
• La precipitación ácida del licor negro redujo la DQO en un 87.1%, 
sin embargo la DQO final es de 10931,7 ppm, lo que hace que aún 
siga siendo una carga muy alta para verter a cualquier fuente 
hídrica, por esta razón, se sugiere realizar más investigaciones que 
planteen un tratamiento para lograr mejorar la reducción de DQO, 
obtener un efluente final con un pH más alto (cercano a neutro) y 
obtener un mayor porcentaje de recuperación de lignina. 
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